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RESUMO

O extrato de Caléndula pode ser obtido de diferentes partes da planta Calendula
oficinallis L.. Entretanto, a flor corresponde a parte do vegetal comumente utilizada em
preparacdes farmacéuticas. Os extratos de origem vegetal, estdo sendo mais
utilizados em formulagBes cosméticas faciais e esta aplicacdo esta relacionada a
tendéncia de mercado em utilizar produtos de origem natural e com cosmética
sustentavel. Observando as diversas propriedades terapéuticas da caléndula como
acao anti-inflamatoria, antisséptica e cicatrizante, sua aplicagdo em uma formulacéo
facial possui multiplos beneficios. O presente trabalho, teve como objetivo a o
desenvolvimento de uma formulacédo em gel, contendo extrato de Calendula oficinallis
L.. Para tanto, foi realizada a busca de produtos comercializados com o extrato para
aplicacao facial. A partir da descricdo da composi¢cdo dos produtos encontrados, foi
planejado e desenvolvido um produto com caracteristicas similares aos disponiveis no
mercado, considerando suas indicacfes terapéuticas. O fitoingrediente foi
selecionado, e, entdo, inserido em base de gel. Foram avaliados os aspectos fisico-
guimicos e a estabilidade da formulacdo proposta. Os aspectos avaliados foram a
determinacao deestabilidade preliminar por meio de estresse térmico, determinacao
de viscosidade, pH e o teste de desafio conservante. O produto desenvolvido teve a
avaliacdo de suas caracteristicas organolepticas, fisico-quimicas e microbiologicas, e
apresntou estabilidade ao teste de estresse térmico. Conclui-se, portanto, que o
produto desenvolvido é promissor para aplicacdo facial, sendo necessarios estudos
posteriores, como por exemplo, estudos sensoriais e biométricos.

Palavras-Chave: Calendula; Industria cosmética; Excipientes.



ABSTRACT

Calendula extract can be obtained from different parts of the Calendula officinalis L.
plant. However, the flower corresponds to the part of the vegetable commonly used in
pharmaceutical benefits. Extracts of plant origin are most used in facial cosmetic
formulations and this application is related to the market trend towards using products
of natural origin and sustainable cosmetics. Observing the various therapeutic
properties of calendula such as anti-inflammatory, antiseptic and healing action, its
application in a facial formulation has multiple benefits. The objective of this work was
to develop a gel formulation containing Calendula Oficinalis L. extract. To this end, a
search for products sold with the extract for facial application was carried out. Based
on the description of the composition of the products found, a product with
characteristics similar to those available on the market was planned and developed,
considering their therapeutic schedules. The phytoingredient was selected, and then
inserted into the gel base. The physicochemical aspects and stability of the proposed
formulation were evaluated. The aspects evaluated were the determination of
preliminary stability through thermal stress, determination of regularity, pH and the
preservative challenge test. The developed product had its organoleptic,
physicochemical and microbiological characteristics evaluated, and presented stability
to the thermal stress test. It is concluded, therefore, that the developed product is
promising for facial application, requiring further studies, such as sensory and biometric
studies.

Keywords: Calendula; Cosmetic Industry; Excipients.
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1 INTRODUCAO

Os ativos de origem vegetal, como por exemplo, 6leos essenciais e extratos,
sdo amplamente utilizados na producdo de diversos produtos farmacéuticos, 0s
consumidores mudaram seus habitos e estdo atentos aos aspectos naturais quando
adquirem produtos, especialmente os cosmeéticos e dermocosmeéticos (IBD, 2019).

A busca e manutencao da beleza faz com que o mercado de cosméticos busque
formas e produtos inovadores, acompanhados dos avangos tecnoldgicos e constante
expansédo de descobertas de diferentes propriedades farmacolégicas que possam ser
difundidas através de novas metodologias e sistemas de liberacdo de ativos por via
topica (JUSTINO, 2020).

Considerando a aplicacdo cosmética do 6leo essencial, do extrato ou tintura
das flores, a Calendula officinalis L., se destaca, devido a suas propriedades anti-
inflamatorias, antissépticas e cicatrizantes (NUNES et. al., 2009). Planta herbacea, de
origem mediterrdnea, constituinte da familia Asteraceae, a C. officinalis L. tem
estimada sua conhecida utilizacdo terapéutica na cicatrizacao de feridas a partir do
século XIlIl (ABDELWAHAB et. al.,2022).

O oleo essencial de C. officinalis L. possui majoritariamente sesquiterpenos em
sua fracdo volatil, com destaque para d-cadineno e a-cadinol (20%, cada) (GAZIM et.
al.,2007). O extrato ou tintura das flores, folhas e partes aéreas apresenta outros
metabdlitos, como: carotenoides, triterpendides, esterdides, saponinas, &acidos
fendlicos, flavonoides e antocianinas (BRASIL, 2016), que atribuem ao vegetal as
propriedades antifungicas, emolientes e suavizantes, além das propriedades citadas
(SOUZA et. al., 2011; ABDELWAHAB, et. al., 2022).

A escolha da forma farmacéutica ideial para incorporagéo de ativos é primordial
para que a aplicacdo cosmética seja ideial, adequando-se as caracteristicas fisico-
guimicas do ativo e visando ndo perder suas propriedades terapéuticas. A forma
farmacéutica gel, trata-se de um produto isento de Oleos, de boa aplicabilidade e
espalhamento e excelente absorcdo (MELO. et al. , 2018).

Desta forma, o objetivo deste trabalho é desenvolver uma formulagéo facial em
gel com extrato de caléndula que esteja dentro dos padrdes de qualidade com testes
realizados para fitocosméticos e que permita o uso das propriendades terapéuticas da
C. officinalis L., com o desenvolvimento de um produto topico para peles sensiveis e

oleosas.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 CALENDULA

Segundo o Centro Especializado em plantas aromaticas, medicinais e toxicas
da Universidade Federal de Minas Gerais, a historia de cultivo da caléndula iniciou-se
no século Xl na Europa e atualmente, cultivada em varios paises do mundo
(CEPLAMT, 2016). A caléndula é comumente utilizada em aplicacdes topicas e pode
ser utilizada tanto em cosmetologia como em dermatologia (PARENTE, 2009).

Em instrucdo normativa da legislacédo brasileira, tem indicacfes terapéuticas
aprovadas pela Anvisa (IN 02/2014) como cicatrizante e anti-inflamatoria. As
indicacOes terapéuticas tém correlacdo com seu marcador quimico, que Sdo 0s
flavonoides totais expressos em hiperosideos,um dos compostos quimicos presente
nas flores de C. officinalis L.. que é a parte utilizada para producao do extrato (BRASIL,
2014).

Em analise sobre a legislacdo de cosméticos vigente no Brasil, a Caléndula
officinalis L. estd na Lista de medicamentos fitoterapicos de registro simplificado
publicada pela Anvisa na IN. n°02, de 13 de maio de 2014 (BRASIL,2014).
Considerando extratos de Caléndula comercializados, o Extrato Natural ZEA (Extrato
aquoso de Zea mays .L) Caléndula, possui como veiculo o ZEA, que € um glicol natural
derivado de um processo sustentavel de fermentacdo do milho (EDE, 2023).

Pelo exposto, o extrato do vegetal em pauta, tem sido utilizado como constituinte
de diferentes formas de apresentacfes farmacéuticas como cremes, pomadas, géis,
locbes e solucdes (ROWE, et. al, 2009). O extrato pode ser incorporado em
formulacdes cosméticas, com indicacdes para o tratamento de acnhe emconcentracdes
a partir de 2% (NETO et al., 2015).

Os quadros 1, 2 e 3 expdem exemplos de produtos comercializados no Brasil
com o extrato C. officinalis L., seus respectivos constituintes e funcdes

farmacotécnicas de seus excipientes.
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2.2.1 Sabonetes faciais comercializados no Brasil contendo extrato e/ou 6leo

essencial de C. officinalis L.

Quadro 1 - Sabonete Liquido Compose Caléndula e Hamamélis (Dermage © 2004-2023).

©2004-2023).

Lauril Sulfato de sédio

NOME COMPOSICAO FUNCAO FARMACOTECNICA
COMERCIAL
) Veiculo
Agua
EDTA Agente quelante e regulador de viscosidade.
Glicirrizato de dipotassio Calmante e clareador
Compose
Caléndula e Cocamidopropil Betaina Tensoativo secundario e regulador de viscosidade.
Hamamélis
(Dermage

Tensoativo anidnico e desengordurante

Dietanolamina Cocamida

Tensoativo ndo-idnico, regulador de viscosidade e
espumante

Poliquarténio 10

Polimero catibnico, umectante

Extrato da flor de Arnica
Montana

Ativo cosmético: emoliente e estimulante

Extrato de Hamamélis

Ativo cosmético: calmante, cicatrizante e adstringente.

Extrato da flor
deCalendula
officinallis L.

Ativo cosmético: emoliente, antisséptico e
cicatrizante.

Sulfonato De Benzotriazolil
ButilfenolSédico

Protetor da fotodegradacao

Buteth-3

Emulsificante e estabilizante

Citrato de Trietila

Fixador de fragrancia(desodorizante).

Metilcloroisotiazolinona

Conservante microbiolégico

Metilisotiazolinona

Conservante microbioldgico

Imidazolidinil uréia

Conservante

Azul brilhante

Corante cosmético

Acido Citrico

Quelante, tamponante

DMDM hidantoina

Conservante

Propilenoglicol

IAgente umectante e emulsificante
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Amil cinamaldeido, alcool
cinamilico, d- limoneno,
Hexil cinamaldeido, linalol.

Aromatizantes

Fonte: Adaptado de Dermage, 2023; RAYMOND, 2009.

Quadro 2 - Sabonete Liquido Dermotivin Original (Galderma SA. © 2023)

NOME COMERCIAL

COMPOSICAO

FUNCAO FARMACOTECNICA

Dermotivin Original
(Galderma SA. ©
2023).

Agua

Veiculo

Extrato de folha de Aloe
barbadensis

Veiculo/Ativo cosmético.

Extrato da flor de
Calendula
officinallis L.

Ativo cosmético (calmante/antisséptico).

Azul Brilhante

Corante cosmético

Dietanolamina de acidos
graxos(Cocamida Dea)

Tensoativo nao-ibnico

Cocamidoproplil
Betaina

Tensoativo anfétero,espessante

EDTA Diss6dico

Agente quelante e regulador de viscosidade

Lauril sulfossuccinato
dissédico

Tensoativo anidnico

Methyl gluceth-20

Agente umectante

Metilcloroisotiazolinona

Conservante, biocida

Metlisotiazolinona

Conservante, biocida

Perfume/Fragrancia
(salicilato de benzila, hexil

cinamal).

Aromatizante

Dioleato de metilglicose

Espessante/Emulsificante.

(PEG-120)
Cloreto de sodio Espessante.
Sulfonato de Sddio Olefina Surfactante

(C14-16)

Fonte: Adaptado de Site Oficial Galderma S.A., 2023; RAYMOND, 2009.



Quadro 3 - Sabonete facial gel creme Extrato de Camomila & Caléndula (SkinHealth©)

NOME COMERCIAL COMPOSICAO FUNCAO FARMACOTECNICA
Agua Veiculo
Veiculo/Ativo cosmético.
Lauril sulfato de sédio
Sabonete facial gel
Extrato da flor de
creme Extrato de Calendula officinallis L. |Ativo cosmético (calmante/antisséptico)
camomila & caléndula
(SkinHealth©).
Cocoamidopropil betaina | Tensoativo secundario(espessantamento)
Dietanolamina de &cido Tensoativo ndo-ionico
graxo (Cocamida Dea)
Extrato de camomila Ativo Cosmeético
Extrato de Caléndula Ativo Cosmético
Cocamidopropil Betaina Tensoativo anfétero,espessante.
Decil glucosideo Tensoativo nédo-idbnico
Cloreto de sédio Espessante
PEG- 150 (Polietileno Emulsificante, regulador de viscosidade
Glicol)
Oleo de mamona Umectante, hidratante
Esséncia Aromatizante
Acido citrico Regulador de pH.
Conservantes, biocidas.
Metilcloroisotiazolinona,
metlisotiazolinona.
Fonte: Adaptado de Site Oficial SkinHealth, 2023; RAYMOND, 2009.
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Os Quadros 1, 2 e 3 respectivamente, exemplificam formulacdes que contém
extrato de caléndula e os excipientes presentes em suas férmulas, classificados de
acordo com sua funcao farmacotécnica (RAYMOND, 2009). Os produtos cosméticos
gue possuemo ativo extrato de caléndula em sua formulacdo se intitulam como
produtos com acdocalmante, pode ser associada as propiedades terapéuticas do

extrato da flor de caléndula.

2.3 GEL FACIAL

A forma farmacéutica semissélida, com agente gelificante e com objetivo de
conferir firmeza a uma solugéao ou dispersédo, caracteriza-se por gel (MELO. et al. ,
2018). Ogel possui insergdo de um ou mais ativos em sua formulagéo, conferindo
propriedadesfuncionais a formulacéo.

Existem variedades de materiais primas disponiveis para preparacao de geéis,
a selecdo adequada para o principio ativo que se deseja formular, est4 associada aos
critérios necessarios para estabilidade da formulacéo, liberacédo, absorcéo e eficicia
do ativo incorporado a preparacao (MELO. et al., 2018).

O gel de carbopol, possui dentre suas propriedades, a caracteristica nao-
ibnica, apresentando um equilibrio entre as por¢des hidrofébicas e hidrofilicas das
moléculas presentes nas formulacdes que € inserido. Apresenta pH estavel entre 5,5
a 7,3 (BRASIL, 2012).

Considerando as formas farmacéuticas utilizadas na industria cosmética e
associando as propriedades da caléndula, a forma farmacéutica gel, destaca-se por
sua estabilidade fisico-quimica, como uma boa escolha para incorporagéo de ativos

hidrofilicos e desenvolvimento de uma formulacgao.
2.4 LEGISLACAO COSMETICA

Os produtos cosmeéticos comercializados, devem seguir legislacdes e normas
gue preconizam a classificacédo de risco do produto e os parametros que devem ser

seguidos. As formulagBes cosméticas estdo sujeitas as normas de vigilancia sanitaria

instituidas legalmente, dentre elas, a Lei n® 6.360, de 23 de setembro de 1976. Esta

legislagéo dispde no Art. 3°, no inciso V a definicdo de cosméticos como:


http://legislacao.planalto.gov.br/legisla/legislacao.nsf/Viw_Identificacao/lei%206.360-1976?OpenDocument
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“Produtos para uso externo, destinados a protecdo ou ao embelezamento das
diferentes partes do corpo, tais como pds faciais, talcos, cremes de beleza,
creme para asmaos e similares, mascaras faciais, lo¢cGes de beleza, solugdes
leitosas, cremosas e adstringentes, lo¢cBes para as méos, bases de
maquilagem e 6leos cosméticos. [...]” (BRASIL,1976).

Seguindo o pressuposto de que as formulagées cosméticas devem se submeter
a parametros de controle de qualidade, a estabilidade tém por objetivo avaliar a
capacidade de um produto manter as caracteristicas organolépticas, fisico-quimicas,
microbiolégicas e de seguranca e eficacia (BRASIL, 2004).

Sobre as formas farmacéuticas que podem ser utilizadas em cosméticos, 0s
géis apresentam caracteristicas que permitem veicular principios ativos hidrossolluveis
e lipossoluveis (MELO. et al., 2018). Sendo uma forma farmacéutica semissolida, o gel
€ umexcelente veiculo para incorporacdo de ativos e pode ser uma base para o
desenvolvimento de uma formulagdo cosmeética (BRASIL, 2012).

A inovacao dos produtos cosméticos, pode ser feita a partir de combinacdes de
ativos com propriedades terapéuticas e diferentes formas farmacéuticas. Uma das
caracteristicas que cosméticos de limpeza facial podem possuir sdo as micelas,
formadas a partir de agregacéo detensoativos em meio aquoso (MANIASSO, 2001.)

Conhecendo sobre a Caléndula e suas aplicacbes cosméticas, propde-se a
elaboracdo de um gel que sera submetido a testes de controle de qualidade,
evidenciando metodologias padrdes e propiciando uma sugestéo de desenvolvimento

de formulagcéo baseado na literatura mencionada.
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3 JUSTIFICATIVA

Nos ultimos anos, o desenvolvimento de produtos cosméticos, em especial, com
uso de insumos ativos de origem natural, tém sido cada vez mais valorizado e alvo de
inovacdo mercadoldgica. Propde-se a elaboragdo de um cosmético acessivel e
inovador incorporando o extrato da flor de caléndula.

O uso de cosméticos de origem natural tém-se intensificado devido ao uso de
compostos ativos de origem natural, desta forma o uso de ativos de origem vegetal
tem sido comumente utilizados como ativo de producéo de formulacdes cosméticas

faciais.
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4 OBJETIVO

4.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo deste trabalho, consiste no desenvolvimento de uma formulagao
cosmeética facial na forma farmacéutica de gel, contendo o extrato de Calendula

officinalis L., contempando suas propriedades terapéuticas.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Estudo da composicdo de cosméticos faciais presentes no mercado e que
contem extrato de C. officinalis.L

Elaborar formulagéo a base de gel de carbopol com o extrato de C. officinalis L.

Avaliacao da qualidade fisico-quimica e microbiolégica do produto elaborado.

Elaboracéo de formulacdo em gel com fitoingrediente microestruturado.
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5 MATERIAIS E METODOS

Para o desenvolvimento do trabalho inicialmente, foi feita pesquisa de revisao
de literatura em bases de dados cientificas: Biblioteca virtual em saude (BVS),
PubMed/Medline, Literatura Latino-Americana e do Caribe em Ciéncias da Saude
(LILACS), Scielo, CAPES.

A busca de literatura foi realizada com uso dos descritores Calendula; Industria
Cosmeética e Excipientes.

Foram selecionados os trabalhos na lingua inglesa e portuguesa, que
apresentem a C. officinalis L. como insumo ativo para aplicagéo tépica. Os insumos
utilizados também foram avaliados para possivel aplicagdo na formulacao de gel facial
a ser desenvolvido.

Foi elaborada uma formulacéo de gel, contendo um extrato de Caléndula e um
formador de gel cabopol. A formulagéo de Mistura A (base de gel) e Mistura B (Fase
de solucdo aquosa com o extrato) e Mistura C (reguladora de pH) foram determinadas.

Foram mantidos constantes a qualidade de acordo com os testes relacionados
propostos para fitocosméticos (ISAAC, 2008). A quantidade dos demais insumos
escolhidos sao: veiculo aquoso, conservante microbiolégico, conservante quimico,

conservante fisico e aromatizante.
5.1 FORMULACAO

Os materiais escolhidos para desenvolvimento da formulacéo, foram adquiridos
do fornecedor Engenharia das Esséncias, Casa da Quimica e insumos fornecidos
diretamente pela Universidade de Brasilia.

5.1.1 Agua Destilada

A é&gua destilada foi escolhida por possuir caréncia de ions, compostos
organicos e inorganicos. A agua utillizada foi pelo Sistema de purificacdo de agua
ultrapura e pura Milli-Q®, que consiste na purificacdo de agua com maior qualidade
possivel, possuindo a mais elevada pureza, estando livre de coloides ibnicos
dissolvidos ou contaminantes organicos (MACEDO, 2004; CEM, 2023.)
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5.1.2 Conservante Bioduo

O conservante Bioduo, € uma mistura de ingredientes multifuncionais que inclui
a glicerina, o alcool benzilico, que possui propriedades antimicrobianas e também, o
acido caprilhidroxdmico, um agente quelante. A dose de aplicacéo indicada pelo
fornecedor aplicada em formulagbes € de 1,00 a 1,50 % e a sua faixa de pH varia
entre 4,0 e 8,8 (EDE, 2023).

5.1.3 Conservante Livre
O conservante Livre de parabenos e formaldeidos é composto por &cido
benzédico, acido hidroacético e alcool benzil. A dose de aplicacdo indicada pelo

fornecedor aplicada em formulagfes € de 0,6 a 1,2% (EDE, 2023).

5.1.4 Base gel de Carbopol

E um polimero acrilico utilizado como formador de gel anidnico e espessante.
Foi escolhido para o desenvolvimento desta formulac&o por sua caracteristica de alta
viscodisade e por caracteristica de cor incolor (CASA DA QUIMICA, 2019).

5.1.5 Esséncia de Caléndula
A Esséncia de caléndula é da familia olfativa de Floral Verde Amadeirado, nao

possui propriedades de atividades farmcaologicas (EDE, 2023).

5.1.6 Extrato de Caléndula ZEA

O extrato de Caléndula ZEA, possui cor e odor caracteristicos, foi escolhido
para a formulacao por sua facil dispersdo em meio aquoso. E derivado de um processo
sustentavel de fermentacdo do milho e possui concentracdo do extrato da flor de
caléndula em 20% (EDE, 2023).

5.1.7 Propileno Glicol (USP)

O Propileno Glicol € muito utilizado em formulagbes cosmésticas e no
desenvolvimento desta formulagédo, foi utilizado como solvente para a esséncia,
antioxidantes e por sua funcdo de umectante, bacteriostatico (CASA DA QUIMICA,
2019).
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5.1.8 Sorbato de Potassio

O conservante de sorbato de potassio € a base de um sal, derivado do acido
sorbico, encontrado em frutas citricas. A funcdo dele em formulacbes cosméticas é
inibir o desenvolvimento de bolores e leveduras, além de acao bactericida e fungicida.
A dose de aplicagéo esta entre 0,05 e 0,2% (EDE, 2023).

5.1.9 Trietanolamina
A trietanolamina (TEA), comercialmente tratada como trieta, € um composto
guimico organico. Foi utilizada na formulacéo por sua funcdo como reguladora de pH

em formulacdes cosméticas a aplica¢des industriais (FIDELIS, 2020).

5.2 ELABORACAO DO GEL FACIAL DE C. OFFICINALIS L.

Para obtenc&o do produto cosmético foram elaboradas trés misturas, A, B e C.
Para a obtencdo da mistura A (cf. Figura 1) foram utilizados os insumos apresentados

no quadro 4.

Quadro 4 — Ativos componentes da mistura A.

MISTURA A

) Carbopol 2g
Agua destilada gsp. 100mL

Fonte: Autora, 2023

E
v
i
i |
=

Figura 1 — Mistura A
Fonte: Autora, 2023.
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O preparo da mistura A, seguiu a metodologia para elaboracdo de géis.
Conforme Quadro 4, foram dispersos 2 g de Carbopool (sob agitacdo manual, em 100
mL de agua destilada contidos em um Becker,até homogeneizacgéo da mistura (MELO.

et al., 2018).

O Quadro 5 apresenta a composigéo da mistura B (cf. Figura 2).

Quadro 5 — Ativos componentes da formulagédo na Fase B:

MISTURA B
Propilenoglicol ...........cccooeiiviinennne 10%
Sorbato de potassio ..........cceeenes 0,1%
Conservante Bioduo..............c.c....... 1%
Conservante Livre. .........ccccevneene 0,6%
Agua destilada ............c.coeeveune.n. 20MI
Extrato caléndula (ZEA) ................. 2%
Esséncia caléndula................... gsp. Ml

Fonte: Autora, 2023.

s

Figura 2 — Mistura B
Fonte: Autora, 2023.



25

Para a Mistura B, em um béquer foram adicionados os conservantes da
formulagéo, previamente pesados em balanga analitica nas quantidades estipuladas.
Apbs a adicdo dos conservantes, foram adicionados 10 ml de Propileno Glicol, 2 ml

de extrato de caléndula ZEA e 20 ml de agua destilada.

Apés a adicdo de todos os insumos foi feita homogeneizacdo manual com
bastdo de vidro até que todos os excipientes apresentassem uma Unica fase. Para

obtencao da mistura C foram utlizados os excipientes descritos no Quadro 6.

Quadro 6 — Ativos componentes da formula¢éo na Fase C:

MISTURA C

Trietanolamina 1%
Agua destilada gsp 100ml

Fonte: Autora, 2023.

Para obtencé&o do gel facial (cf. Figura 3) objeto de estudo, as misturas A,Be C
foram unidas, sob agitacdo manual.

Figura 3 — Fotografia das amostras em triplicata do gel facial contendo extrato de caléndula

Fonte: Autora, 2023..

5.3 CARACTERIZACAO DO GEL FACIAL COM EXTRATO DE CALENDULA

Para a caracterizacdo do gel facial obtido foram realizados os ensaios fisico-
guimicos (pH, viscosidade e caracteristicas organolépticas), microbiolégico (desafio
conservante) e estudo de estabilidade.
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5.3.1 Estabilidade Preliminar

No método utilizado para determinacéo da estabilidade preliminar, a amostra
em triplicata foi submetida a ciclos de 24 horas em um periodo de 12 dias, além de
uma amostra sem o extrato de Caléndula. Os ciclos foram de 24 horas a 45°+ 2° C, e
24 horas a—5 +2° C (BRASIL, 2004; BRASIL, 2008; ISAAC;2008). As amostras foram
submetidas a aquecimento em banho-maria termostatizado e para resfriamento em

freezer.
5.3.2 Estresse Térmico

Para o Estresse Térmico, as amostras foram submetidas a temperatura inicial
de (T1) +- 45° C, (T2) +- 55° C e (T3) 65° C durante ciclos de 30 minutos no periodo
de 15 dias (BRASIL, 2008).

5.3.3 Determinacao de pH

O pH da amostra de a4gua destilada que foi utilizada para desenvolvimento

da formulacéo foi analisado através de pHmetro (cf. Figura 4).

Figura 4 - pHmetro em andlise de agua destilada
Fonte: Autora, 2023.
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5.3.4 Determinacao de Viscosidade

Para a realizacdo do teste de viscosidade, as amostras foram submetidas em
triplicata ao viscosimetro Digital Marte (MDV- 08) em 03 rotacdes diferentes e foram
avaliados os resultados obtidos. A Viscosidade é a resisténcia que o produto oferece
a defromacéo ou ao fluxo. A Viscosidade depende das caracteristicas fisico-quimicas

e das condi¢des de temperatura da amostra (BRASIL, 2008).
5.3.5 Caracteristicas Organolépticas

Para determinacdo das caracteristicas organolépticas a amostra foi analisada
de acordo com suas caracteristicas organolépticas e foram avaliados os aspectos de

odor, cor, precipitacao e turbidez (ISAAC, 2008).

5.3.6 Determinacéo do Desafio Conservante

Para as determina¢des microbiologicas as amostras serdo avaliadas pelo teste
Desafio Conservante, sendo submetidas a parametros microbiolégicos de avaliacédo
na estabilidade. O Desafio do sistema Conservante tem como objetivo final verificar a
resisténcia de um produto oumaterial & contaminacdo microbiana, refletindo
diretamente a eficaciado sistema conservante (GRADIN & ANJOS, 2015).

O uso de conservantes antimicrobianos em fomulacBes cosméticas, tém a
finalidade de protegé-las de quaisquer crescimentos microbianos. Considerando esta
informacédo, de acordo com a ANVISA, a eficAcia antimicrobiana, precisa ser
demonstrada para produtos topicos (BRASIL, 2010).

A metodologia utilizada para o Desafio Conservante, foi adaptada da
Farmacopéia Brasileira. Foi feita a utilizacdo de cepas ATCC de microrganismos, nas

condi¢les a seguir:
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5.3.6.1 Caracterizacao Inicial

Quadro 7 — Microrganismos utilizados no teste de Desafio Conservante

Microrganismos

Staphylococcus aureus

Cepas ATCC
Escherichia coli

Candida albicans

Fonte: Autora, 2023.

As cepas utilizadas, foram dos microrganismos Staphylococcus aureus |,
Escherichia coli e Candida albicans. Em TO (Primeiro dia), foi feita a diluicdo da cepa
ATCC no espectrofotdmetro em caldo LB para 0,08-0,10 nm (1,0x108 UFC/mL).

Foi feita pesagem de 10 gramas da formulacdo em tubo Falcon de 50 ml
estéreis. Foram inoculados as formulacdes com as suspensfes dos micro-organismos
padrdo, transferindo-se 0,1 ml do indéculo para 10 gramas da formulacdo e
posteriormente, feita a homogenizagéao.

5.3.6.2 Diluicdes da Amostra

Para a diluicdo de diluicdo de 101 1 grama da amostra, foram adicionados no
tubo de ensaio, 9 ml de agua estéril e homogeneizacdo. Na segunda diluicédo de 107,
foram pipetados 1 ml desta amostra anterior para o tubo de ensaio 2 com 9 ml de agua
estéril e para a terceira diluicdo de 103, foram repetidos respectivamente 0s passos

anteriores com a amostra da segunda diluicdo (GRADIN, 2015).
5.3.6.3 Técnica de Semeadura por Espalhamento

Com auxilio de pipeta automéatica foram transferidos 0,1 ml das dilui¢bes para
a placa com meio de cultivo e posteriormente, desembalada a al¢a de Drigalsky e feito
o espalhamento da suspensado sobre toda a superficie da placa. As placas foram

incubadas invertidas, em estufa bacteriolégica por 48 horas a 35-37 °C.
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5.3.6.4 Classificacdo dos Resultados

Para contagem da col6nias, deve-se multiplicar o resultado por 10 para levar
em conta o volume 10 vezes menor (0,1 ml) inoculado na placa. As contagens sao
realizadas em amostras retiradas apoés 7, 14, 21 e 28 dias e, 0 sistema conservante
desafiado € considerado eficiente se houver uma reducdo de no minimo dois ciclos
logaritmicos do crescimento microbiano (BRASIL, 2022).

Na RDC n°® 752, de 19 de Setembro de 2022, esta delimitando os “parametros
para controle microbiolégico de produtos cosméticos” e apds o teste do Desafio
Conservante, os resultados serdo avaliados de acordo com o que a legislacao
preconiza. (BRASIL, 2022). O limite maximo para produtos que ndo entram em contato
com a mucosa, sdo de 5,0 x 10° UFC de bactérias/g ou mL demais produtos

susceptiveis a contaminacao microbiolégica.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 AVALIACAO DA ESTABILIDADE

6.1.1 Estabilidade Preliminar

ApOs as amostras serem submetidas a condi¢cdes de temperaturas extremas de
acordo com a metodologia escolhida e nao apresentaram alteracdes de cor e odor,

mantiveram as caracteristicas de consisténcia iniciais do gel.
6.1.2 Estresse Térmico

O estresse térmico das amostras do gel facial desenvolvido foi realizado sob
aquecimento (45° C, 55° C e 65° C) em banho-maria (cf. Figura 5) e resfriamento em
banho de gelo (cf. Figura 6), durante ciclos de 30 minutos. BRASIL, 2008).

Posteriormente, as amostras foramsubmetidas as avaliacdes fisico-quimicas e
organoléticas, seguida de comparagdo com as respetivas caracteristicas iniciais, que

foram mantidas.

Figura 5 — Fotografia ilustrativa do estresse térmico em gel facial desenvolvido, realizado em banho-
maria.
Fonte: Autora, 2023.
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Figura 6 - Amostras submetidas a temperatura média de 2° C durante 30 minutos.
Fonte: Autora, 2023.

6.1.3 Caractisticas Organolépticas

Dentre o prazo de preparacdo da formulacdo e o periodo de 24 Horas, as
amostras foram analisadas em triplicata com base em suas caracteristicas inciais (T0).
A formulagao apresentou caracteristica visual “marrom claro”, que esta associada a
coloracdo marrom do Extrato de Caléndula ZEA utlizado na formulagédo, sem
formacao de precipitado e com odor caracteristico do extrato de caléndula e esséncia
de Caléndula utilizados na formulacao.

Figura 7 - Caracterizagdo da Formulag&do Gel com Extrato de Caléndula

Fonte: Autora, 2023.
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6.1.4 Determinacéo de pH

A determinacéo do pH é de suma importéncia, em concomitancia com os testes
de caracterizacao fisico-quimica. O desenvolvimento da formulacao foi feita para uso
facial com pH &cido variando entre 4,6 a 5,8 (LEONARDI, 2002). A formulacdo apesar
de pH recomendado para uso topico da forma farmacéutica em gel entre 5,5 e 7,3
(BRASIL, 2012), teve seu pH corrigido em pHmétro Digital e de fitas fisicas com o uso
do excipiente Trietolamina até chegar ao pH desejado de 5,5.

A formulacao foi considerada aceitavel para os parametros fisico-quimicos, pois
estava dentro do pH sugerido em literatura para formulacdes de gel carbopol pHentre
5,5-7,3 (BRASIL, 2012).

Considerando as amostras submetidas a avaliagdo de pH, observou-se que a
formulacdo sem Extrato de Caléndula ZEA (Branco), apresentou pH visivelmente mais
basico em relacdo as amostras em triplicata com o Extrato de Caléndula ZEA, este
resultado pode ter ocorrido pela presenca de fermentacdo ZEA, que apresenta pH

acido, reduzindo o pH da formula¢do com o extrato.
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6.1.5 Viscosidade

O teste de viscosidade caracteriza reologicamente um sistema, ou seja, a
avaliacdo desse parametro, ajuda a determinar se um produto apresenta consisténcia
ou fluidez apropriada (BRASIL, 2004). Com a analise obtida em Viscosimetro Digital,a
férmula apresentou alta viscosidade considerando os parametros de velocidade 3,0
rpm em diferentes rotac6es no Viscosimetro Marte (MVD — 8), no spindle nimero 01,
obtendo o seguinte resultado:

A férmula apresentou de 2.166,3 Pa. S, por média em diferentes rotacdes na
velocidade de 3,0 rpm, com caracteristica hidrofifica do extrato de caléndula

incorporado na formulagéo.

Figura 8 — Fotografia ilustrativa da avaliacdo da viscosidade do gel facial desenvolvido em
viscosimetro Marte Digital (MDV-8)
Fonte: Autora, 2023.

6.2 ANALISE MICROBIOLOGICA

6.2.1. Desafio Conservante

A andlise microbiologica de formulagdes cosméticas é uma caracteristica

importante para avaliacdo da qualidade da formulacéo, em relacéo a eficacia,
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aceitabilidade e seguranca dos produtos (SILVA, 2019).

Placas contendo meio Agar Mueller Hinton (MH) com as cepas de Escherichia
coli, Staphyloccoccus aureus e Candida albicans, nas diluicbes de 102 e 102 e (cf.
Figura 9).

Escherichia coli Staphyloccoccus aureus

Y k R ! 4
3\ / y \

Candida albicans Controle Negativo

Figura 9 - Placas em meio MH (Mueller Hinton) contaminados com cepas de bactérias e fungo.
Fonte: Autora, 2023.

Para as placas contaminantes, foram analisadas no dia (T0), (T07) e (T15),
respectivamente e ndo houve presenca de crescimento de nenhuma col6nia nas
contaminacdes. Os conservantes propostos na formulagéo inibiram o crescimento
bacteriano e flngico das amostras contamidas nas diluicbes de 102 e 1073
respetivamente, resultando na conclusdo da eficacia de conservacdo da amostra e
das concentracdes dos conservantes utilizados.

Apoés o sétimo dia, com a metodologia proposta o conservante mostrou-se
eficaz contra os microrganismostestados, e ndo houve crescimento de colonias em
nenhuma das placas, atendendoa especificacdo de reducédo de 99,9% do numero de
células viaveis, estabelecida emlegislacéo, desta forma os resultados para 0 nosso
estudo (BRASIL,2022).
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7 CONCLUSAO

Conclui-se que férmula desenvolvida neste trabalho, contribui para o incentivo
do uso de ativos de origem vegetal com propriedades terapéuticas com novas formas
farmacéuticas e diferentes tipos de incorporacdes. Mediante a formulacéo de gel facial
com extrato de Caléndula, considerando os testes realizados para avaliacdo de
controle de qualidade estabelecidos no produto, os testes apresentaram resultados
satisfatorios nas analises realizadas e os testes de estabilidade acelerada foram
efetivos para considerar a estabilidade da formula.

A formulacao apds submisséo aos testes propostos em metodologia, ndo teve
variancia significativa em suas caracteristicas fisico-quimicas, como cor, odor,
viscosidade e pH. A partir dos resultados obtidos, pode-se considerar a formulacéo,
como dentro dos padrbes estabelecidos em literatura, quanto ao controle de
qgualidade. O extrato de caléndula inserido na formulagdo de gel carbopol, manteve
suas propriedades organolépticas de acordo com 0s testes propostos.

Concluiu-se que o desenvolvimento da formulacao gel facial com extrato de
caléndula ZEA , obteve os resultados esperados com a metodologia escolhida. O uso
do extrato de caléndula em formuldes cosméticas incentiva o uso de ativos de origem
vegetal e a formulacdo proposta, foi promissora nos resultados e pode contribuir e
direcionar profissionais na area de cosmetologia farmacéutica para o desenvolvimento

de formulacdes e a otimizacao para aplicacdo em larga escala .
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