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RESUMO

Formulagdes tépicas labiais sdo destinadas a aplicacdo na pele ou em certas
mucosas. Batons e lip balms sdo formulacdes tdpicas destinadas a aplicacéo
exclusiva nos labios. A Mentha x piperita L. € a planta da qual é extraido o dleo
essencial de hortela-pimenta, comumente utilizado na industria farmacéutica e
cosmética para fins de tratamento de diversas enfermidades. Seus compostos de
maior concentracdo sao o mentol e a mentona, e em menores concentragcoes demais
terpenos como Neo-mentol, D-limoneno e isomentona. Possui propriedades
antissépticas, antibacterianas e antiviral comprovadas. O objetivo do trabalho foi
desenvolver formulacgdes tépicas labiais contendo 6leo essencial de hortela-pimenta
e avaliar as suas caracteristicas fisico-quimicas de estabilidade, onde através da
conducao de estudos de estabilidade acelerada e estabilidade preliminar por ciclo
gelo-degelo, buscou-se avaliar a viabilidade da incorporagdo do OEHP na obtencéo
de formar farmacéuticas de aplicagao labial (batons e lip balms). O 6leo essencial de
hortela-pimenta foi caracterizado por cromatografia gasosa com espectrometria de
massas (CG-MS) do OEHP puro comercial e do OEHP extraido da formulagao apés
os testes de estabilidade. Os batons e o lip balm nao apresentaram sinais de
instabilidade apds os testes de estabilidade e houve uma pequena variagao de pH. O
aspecto sofreu alteracbes minimas de consisténcia. A caracterizacdo do oleo
essencial apresentou teores de 43,50 % de mentol e 24,07 % de mentona, sendo os
dois marcadores de maior relevancia. Pode-se concluir que os batons e o lip balm
permaneceram estaveis e com alteragdes minimas de pH. Os resultados obtidos
mostram-se promissores para o desenvolvimento de formar farmacéuticas de uso

topico labial utilizando 6leos essenciais em sua composicao.

Palavras-chave: 6leo essencial de hortela-pimenta, batom, lip balm, analise fisico-

quimica, testes de estabilidade, cromatografia gasosa espectrometria de massas.



ABSTRACT

Lip topical formulations are intended for application to the skin or certain mucous
membranes. Lipsticks and lip balms are topical formulations intended for application to
the lips only. Mentha x piperita L. is the plant from which peppermint essential oil is
extracted, commonly used in the pharmaceutical and cosmetic industry for the
treatment of various diseases. Its highest concentration compounds are menthol and
menthone, and in lower concentrations other terpenes such as Neo-menthol, D-
limonene and isomenthone. It has proven antiseptic, antibacterial and antiviral
properties. The objective of this work was to develop and evaluate the appearance and
physical-chemical characteristics of topical lip formulations containing essential oil of
peppermint, where through the conduction of studies of accelerated stability and
preliminary stability by ice-thaw cycle, it was sought to evaluate the viability of
incorporating OEHP in obtaining pharmaceutical formulations for lip application
(lipsticks and lip balms). Peppermint essential oil was characterized by gas
chromatography with mass spectrometry (GC-MS) of commercial pure OEHP and
OEHP extracted from the formulation after stability tests. The lipsticks and lip balm did
not show signs of instability after the stability tests and there was a small variation in
pH. The appearance has undergone minimal consistency changes. The
characterization of the essential oil showed contents of 43.50% of menthol and 24.07%
of menthone, being the two most relevant markers. It can be concluded that the
lipsticks and lip balm remained stable and with minimal pH changes. The results
obtained are promising for the development of pharmaceutical formulations for topical

lip use using essential oils in their composition.

Keywords: peppermint essential oil, lipstick, lip balm, physical-chemical analysis,

stability tests, gas chromatography mass spectrometry.
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1 INTRODUGAO

Formulagdes topicas sao formulagdes destinadas a aplicacido na pele ou em
certas mucosas. Sdo populares devido a facilidade de uso e por alcangarem
distribuicdo ideal dos ativos na camada cutdnea e percutdnea. As formas
farmacéuticas mais comumente aplicadas por via tépica sdo pomadas, emulsdes,
pastas e géis (BRASIL, 2019; LACHMAN, LIEBERMAN, KANIG, 2001).

Os labios possuem estruturas de pele diferentes das demais regides do corpo,
sendo muito susceptiveis a fatores intrinsecos e extrinsecos, o que leva a maiores
desafios no desenvolvimento e produgao de produtos cosméticos destinados a esta
regidao. Epiderme fina, fluxo sanguineo aumentado, hidratagcdo diminuida,
concentracdo e solubilidade dos ativos e o tempo de exposicdo aos ativos sao
caracteristicas, tanto dos labios quanto das formulacdes, que devem ser levadas em
consideragao. Por possuirem muitos requisitos e especificacbes para producao
devem passar por uma série de testes que garantem sua qualidade (GALEMBECK,
CSORDAS, 2009; GOMES, DAMAZIO, 2009).

Batons e lip balms sao formulagdes tépicas para aplicagao labial, usualmente
comercializados como cosméticos. De acordo com a Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria (ANVISA), estas formulagbes podem ser classificadas como cosméticos
Grau 1, quando nao requer comprovacao das funcdes basicas de seus componentes,
ou Grau 2, quando a formulagao possuir indicagoes especificas de uso e € necessaria
a comprovagao de seguranca e eficacia pretendida. A principal agdo de batons como
cosmeticos de Grau 2 é agir em casos de patologias, como a herpes simples labial
(Herpes simplex), e como medicamentos, devem ser adicionados de ativos, como por
exemplo o aciclovir, que é eficaz contra o virus da herpes (BRASIL, 2015; BRASIL,
2012; TRABULASI, ARTERTHUM, 2005).

Os batons contém em suas formula¢gdes uma grande variedade de emolientes,
emulsificantes e conservantes e, principalmente, corantes. Porém, de um modo geral,
batons onde sao incorporados principios ativos ndo possuem cor, visto que seu
principal foco ndo é a coloragdo dos labios, e sim a agdo farmacoldgica. Nao
costumam ser extremamente hidratantes e costumam se apresentar em forma de
bastao, possuindo propriedades especificas, como por exemplo, resisténcia mecanica
(AMIRALIAN, FERNANDES, 2018).



Lip balms diferentemente dos batons, possuem altas propriedades hidratantes e
nao costumam se apresentar em forma de bastao, sendo encontrados, na maioria das
vezes, acondicionados em potes de vidro/plastico/metal. Surgiram como uma
alternativa aos batons, principalmente porque incialmente eram pensados para serem

produtos mais naturais, formulados com ativos naturais (FERNANDES et al., 2013).

A Mentha x piperita L. € uma planta da qual é extraido o 6leo essencial de
hortela-pimenta, comumente utilizado na industria farmacéutica e cosmética, para fins
terapéuticos e tratamento de diversas enfermidades (KAMATOU, VERMAAK,
VILJOEN et al., 2013). O éleo essencial de hortela-pimenta (OEHP) é composto por
mentol e mentona em maiores concentragdes. O mentol € o composto que define o
cheiro mentolado caracteristico do 6leo, e 0 mesmo possui caracteristicas
refrescantes e de odor doce levemente apimentado. A mentona possui as mesmas
caracteristicas que o mentol. (PATEL et al., 2007; 1ISO, 2006).

As propriedades farmacologicas deste 6leo sdo comumente utilizadas para
tratar sintomas gastrointestinais, como nauseas, vomitos e dores abdominais. Em
aplicagdes externas, age contra espasmos musculares, dores, neuralgia, dores de
cabeca e dores de dente. Possui fortes propriedades antissépticas e antibacterianas,
tendo a¢des comprovadas contra cepas de Escherichia coli e Candida albicans. Além
destas propriedades, apresenta atividade antiviral, principalmente contra o virus do
herpes simples labial. Sua toxicidade ndo é elevada, o que favorece o seu uso
(SCHUHMACHER, REICHLING, SCHNITZLER, 2003).

O desenvolvimento de batons e lip balms com o uso de OEHP teve por objetivo
unificar as propriedades de ambos, visto que os batons e lip balms sdo de facil
aplicacédo, empregados rotineiramente nos cuidados labiais, e o éleo essencial possui
propriedades farmacolégicas comprovadas que podem beneficiar a saude dos
usuarios. Para o tratamento do herpes labial, pode ser uma alternativa aos farmacos

tradicionais, agilizando o alivio dos sintomas.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral
Desenvolver formulacdes tépicas labiais contendo 6leo essencial de hortela-

pimenta.

2.2 Objetivos especificos
Farmacotecnicamente, elaborar formulagbes e incorporar 6leo essencial de

hortela-pimenta.

Submeter as formulagdes a estudos de estabilidade.

Avaliar o sensorial e as caracteristicas fisico-quimicas das formulagdes.

Caracterizar o 6leo essencial antes e apés a submissdo as condi¢cdes de

estabilidade acelerada e avaliar.
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3 FUNDAMENTAGCAO TEORICA

3.1 Formulagodes de aplicagao topica
Entende-se por formulacdes topicas aquelas que se destinam a aplicagao na

pele ou em certas mucosas, com acao local, ou servindo como local de penetragao

de ativos. Delas sédo desejaveis suas agdes emolientes e protetoras (BRASIL, 2019).

As formas farmacéuticas de aplicagéo tdpica mais comumente empregadas séo
as pomadas, emulsdes, pastas e géis, principalmente por se manterem aderidas a
pele ou as mucosas por um tempo razoavel, que, geralmente, é eficiente para o
tratamento. Diz-se da permanéncia por um tempo razoavel devido ao fato de que, na
pele ou nas mucosas, a remogao € mais frequente, seja por lavagem, ou pelo tempo
de uso (BRASIL 2019; LACHMAN, LIEBERMAN, KANIG, 2001).

Sao formulagdes populares devido a facilidade de uso, e por alcangarem
distribuicao ideal do medicamento na camada cutanea e percutanea. Essa facilidade
de uso se da devido a uma propriedade que as formulacdes de aplicagao topica tém
em comum: seu comportamento reoldgico plastico, ou seja, quando uma forga é
aplicada sobre eles, sofrem uma deformacédo e o escoamento. Desse modo, as
formulagdes tépicas sdo capazes de cobrir uma grande extensao e formarem um filme
sobre a pele quando aplicado forga sobre as mesmas (AULTON, 2016; LACHMAN,
LIEBERMAN, KANIG, 2001).

3.1.1 Formulagoes topicas labiais

As formulagdes de aplicacao topica labial sdo aquelas destinadas a aplicacao
externa, sobre os labios. Dentre estas, podem ser relacionados os batons, brilhos
labiais, hidratantes labiais e balms. Estas formulagbes costumam ter pH entre 6 e 7,
para que sejam compativeis com o pH da saliva (BRASIL, 2019; GALEMBECK,
CSORDAS, 2009).

Formulagdes de aplicacao labial sdo, de acordo com a ANVISA, classificados
como produtos cosmeéticos de Grau 1, ou seja, aqueles que possuem propriedades
basicas ou elementares cuja comprovagao nao é necessaria e as informagdes de uso
nao precisam ser detalhadas. Apesar de as formulagdes labiais serem classificadas

como cosméticos de Grau 1, quando 0s mesmos possuem propriedades
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medicamentosas, sao incluidos nos cosméticos de Grau 2, cuja formulagcdo possui
indicagdes especificas de uso e as caracteristicas exigem comprovagao de segurancga
el/ou eficacia (BRASIL, 2015).

Os cosmeéticos sao, de acordo com a ANVISA, produtos para uso externo,
destinados a higiene, protecdo ou embelezamento das diferentes partes do corpo. Aos
mesmos, ndo sao agregadas caracteristicas de agao contra patologias, tendo assim
somente a acdo de manter os tecidos de sua aplicagdo limpos e perfumados,
corrigindo odores corporais e protegendo-os e mantendo-os em bom estado (BRASIL,
2022). J4 na definicdo desta mesma Agéncia, os medicamentos sdo os produtos
farmacéuticos que contém um ou mais farmacos e outras substancias, com finalidade
profilatica, curativa, paliativa ou que servem para fins de diagndstico. Desse modo, os
cosméticos e os medicamentos possuem atividades distintas, mas as formas
farmacéuticas, como os batons, podem ser adicionadas tanto de ativos cosméticos

quanto de ativos medicamentosos (BRASIL, 2012).

Os batons, assim como os demais produtos cosméticos, podem receber a
inclusao de ativos medicamentosos em sua formulagdo. Entretanto, sao aplicados a
uma gama mais estrita de patologias, sendo todas relativas ao acometimento dos
labios como principal foco dos sintomas. O cerne de aplicagdo dos batons
medicamentosos € o tratamento de herpes simples labial, sendo os mesmos
compostos, majoritariamente, do ativo aciclovir, topicamente mais eficaz contra este
virus (TRABULSI, ARTERTHUM, 2005).

Como os labios s&o estruturas diferentes das demais regides do corpo, os
cosméticos com finalidade de aplicacdo sobre os mesmos devem ter caracteristicas
especificas para que sua permeabilidade seja adequada. Estas caracteristicas estéao
relacionadas com o pH, veiculo de producao, tamanho das particulas das moléculas
que compde a formulagéo, solubilidade e capacidade de difusdo do ativo (GOMES,
DAMAZIO, 2009; GALEMBECK, CSORDAS, 2009).

3.1.2 Anatomia dos labios

Os labios podem ser considerados como a caracteristica estética mais visivel do
rosto, sendo os mesmos relacionados com atratividade e sensualidade. Apesar de

estarem altamente relacionados com a estética, os labios sdo muito susceptiveis a
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fatores intrinsecos, como o desgaste natural das células da pele dos labios, e
extrinsecos, como a radiagao solar, o que pode afetar sua aparéncia (BOGLE,
ARNDT, DOVER et al., 2009).

A pele dos labios é trés vezes mais fina do que a pele das demais regides do
corpo, composta de epiderme e mesoderme, apenas. Desse modo, 0s vasos
sanguineos sao muito proximos das camadas externas e d&o o aspecto avermelhado
para os labios. A estrutura dos labios ndo apresenta producdo de secregdes
sebaceas, como as demais regides do corpo, tornando-os propensos a desidratagao
e rachaduras (GALEMBECK, CSORDAS, 2009).

A Figura 1 detalha os aspectos da anatomia dos labios, que s&o divididos em
labio superior e labio inferior e sua superficie € composta por quatro zonas: pele, borda
do vermelhdo, vermelhdo e mucosa oral. A pele € a regido que circunda os labios,
tendo a mesma constituicdo do restante da pele do rosto. A borda do vermelhdo é o
limite entre a pele e o vermelhdo, demarcada por uma pele mais clara e de grande
importancia para o contorno estético dos labios. O vermelhdo é coberto por uma fina
camada cornea composta por células ortoqueratésicas (epitélio pavimentoso,
estratificado, queratinizado, com nucleos ausentes) e possuem um volume muito
menor destas células que a pele que recobre as outras regidées do corpo, o0 que a torna
muito fina neste local. J4 a mucosa oral é a parte mais interna dos labios, recobrindo
toda a cavidade oral, composta por tecido epitelial e conjuntivo (DEHAVEN, 2020;
SEGUIL, 2013; ROCHA, 2010; GALEMBECK, CSORDAS, 2009).

Figura 1: Anatomia dos labios

N5 k_:lj"l
: I _,: —r— Sulco nasojulgal

Filtro labial

1 L Y "Arco do cupicdo”
th r.\lr"
o
- Sulco mentolabial

Pele
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Comissuras orais

Vermelhao

Fonte: ROCHA et al., 2010

Por esta caracteristica delgada, fatores bioldgicos, fisioldgicos e fisico-quimicos

alteram a sua permeabilidade cutanea, que é a capacidade da pele de permitir a
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passagem seletiva de determinadas substancias. Desse modo, fatores biolégicos e
fisiolégicos como espessura da pele, fluxo sanguineo local e hidratagédo podem influir
diretamente no comportamento do produto ali aplicado, permitindo ou ndo que os
ativos presentes sejam permeados. Ademais, a composig¢ao fisico-quimica dos
cosméticos labiais é fundamental para que sua distribuicdo maxima na epiderme seja
alcancada, além de facilitar ou dificultar sua absorcédo. A relacdo dos fatores que
influenciam a permeabilidade dos labios esta descrita na Tabela 1 (JAYAPRAKASH,
HAMEED, 2017; GOMES, DAMAZIO, 2009; WALLER, MAIBACH, 2005).

Tabela 1: Fatores fisiologicos e fisico-quimicos que influenciam na permeabilidade de aplicagbes

labiais
Fatores Efeitos observados
Epiderme fina Maior permeabilidade dos ativos
Fluxo sanguineo aumentado Hiperemia e maior permeabilidade dos ativos
Hidratag&o diminuida Ressecamento, rachaduras e absor¢ao diminuida.
Concentragao dos ativos Maior concentragao, maior permeabilidade.
Solubilidade dos ativos Substancias lipossoluveis sdo mais permeaveis.

Tempo de exposi¢cao aos ativos Maior tempo de exposi¢cao, maior permeacao.
Fonte: adaptado de GOMES, DAMAZIO, 2009

Pelas diferengas estruturais teciduais entre os labios e as demais estruturas do
corpo, o desenvolvimento de produtos cosméticos para os mesmos deve seguir
algumas especificagbes para que a absorgao seja adequada. O pH da saliva humana
varia entre 6 e 7, e os cosméticos de aplicacdo topica labial devem ter o pH
semelhante para que sejam compativeis entre si. Batons e produtos cosméticos
labiais também devem ser formulados, majoritariamente, em veiculos oleosos, pois
estes facilitam sua permeabilidade. Além disso, veiculos oleosos também costumam
ter propriedades hidratantes, o que garante maior hidratagao para os labios, que séo
propicios a ressecamento e rachaduras pela auséncia das glandulas sebaceas
(BRASIL, 2019; GALEMBECK, CSORDAS, 2009).

A pele humana é o 6rgdo cuja principal fungdo é a protegao, visto que se
apresenta como uma barreira funcional que limita a penetracdo de substancias
exdgenas, como bactérias e fungos, por exemplo. Este fator de protecdo esta

relacionado com a epiderme, camada mais externa da pele, especificamente com o
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estrato corneo, que impede a perda de agua das células. Sabe-se que o conteudo
hidrico presente na pele € um dos fatores mais importantes relacionados com a
protecdo, pois induz parametros de TEWL (transepidermical water loss), que
exemplifica os niveis de agua presentes na epiderme, sendo um TEWL baixo um sinal
de boa hidratacéo da pele, e um TEWL alto um sinal de pele desidratada. Além disso,
enzimas e sinalizagdo celular também ajudam no anteparo da pele. Os labios,
entretanto, por possuirem estrato cérneo muito delgado, ficam muito mais suscetiveis
a contaminagdo patoldgica. Portanto, os cosméticos labiais podem melhorar a
protecdo, pois ao permearem e garantirem uma hidratagdo prolongada, também
garantem que o conteudo hidrico se mantenha presente, aumentando a funcéao
barreira e diminuindo os riscos de contaminagado (SOUZA, 2019; LEONARDI, 2008;
TAGAMI, 2008).

3.1.3 Desenvolvimento e composi¢ao de batom e lip balm

O desenvolvimento de formulagdes para a regido dos labios deve atender a
uma série de requisitos para que sejam aptos a aplicacdo nesta regido. Estes
requisitos podem incluir o uso de veiculos oleosos em sua composi¢ao, para garantir
a hidratac&o dos labios ou o cuidado para que o pH seja compativel com o pH da
saliva. Além de atenderem estes requisitos, a variedade e a concentragcdo de cada
ingrediente utilizado na formulagdo podem influir no resultado final, alterando
caracteristicas que impactam na sua viabilidade como forma farmacéutica e na
aceitacao pelo publico, como viscosidade, textura, dureza e ponto de fusdo. De um
modo geral, sdo produtos de aplicagdo agradavel, que devem deslizar suavemente
sobre os labios, de modo que a camada aplicada seja fina, mas com cobertura ideal.
(AWANG et al., 2006).

Os batons s&o formulagdes labiais com uma grande variedade de emolientes,

emulsificantes, conservantes e corantes em sua composi¢cdo. Os corantes |hes
conferem uma coloragao caracteristica, semelhantes ou nao a coloracédo dos labios,
que é transferida quando o batom é aplicado (SACKHEIM, LEHMAN, 1998).
De um modo geral, os batons onde sdo incorporados ativos farmacéuticos nao
apresentam cor, visto que o seu principal foco ndo é a coloragcao dos labios, e sim a
acao contra alguma enfermidade (BRASIL, 2019; AMIRALIAN, FERNANDES, 2018;
AHER et al., 2012).
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Os batons podem ser de diversos tipos, sendo os mais comuns deles os
cremosos, cintilantes, acetinados, com efeito mate, gloss ou brilho labial, vinil ou
liquido. Costumam se apresentar em forma de bast&o, formato que lhe é atribuido
pela presenga de componentes como ceras, gorduras e Oleos vegetais. Os principais
veiculos oleosos empregados na formulagdo dos batons sao 6leo de ricino, éleo de
carnauba, ceras de abelhas, lanolina, e uma variedade de outras ceras que podem
ser também de origem sintética. Ademais, com os anos, os batons vém tendo seu
espaco no mercado cosmético circundado por alternativas diferentes, que tem se
destacado devido sua composicdo “mais natural’, bastante visada pelos
consumidores. Essas alternativas naturais fizeram com que os lip balms ganhassem
espaco. Batons e lip balms sao produtos que, quando aplicados sobre os labios,
devem ter um brilho que ndo deixe aspecto gorduroso (AHER et al., 2012; RAJIN,
BONO, MUN, 2007).

Os lip balms ndo sdao comumente apresentados em forma de bastdo, sendo mais
encontrados acondicionados em bisnagas ou pequenos potes de vidro ou metalicos.
Devido a este fato, ndo possuem resisténcia mecanica quando aplicados sobre os
labios, pois, para que sejam espalhados, é preciso que a estrutura basica do mesmo
seja rompida. De um modo geral, ndo possuem cor e sua principal fungdo é a de
hidratar os labios, pela presenga majoritaria de gorduras e 6leos vegetais. Diferente
dos batons, onde estes compostos se apresentam em menor proporgdo na
composicao, pode-se afirmar que os balms possuem maior propriedade hidratante
(FERNANDES et al., 2013;).

Os ingredientes que compdem os batons e lip balms sao semelhantes, embora a
quantidade de cada um possa variar na composi¢ao, o que altera muito os resultados
finais. De um modo geral, os principais componentes destas formulagbes sao: ceras,
que agregam forma ao batom/lip balm, sendo utilizadas em combinagao, ndo apenas
uma; Oleos vegetais e ésteres, que ajudam a dispersar os pigmentos, no caso dos
batons; manteigas vegetais, que contribuem para homogeneizagdo, maciez da
aplicacédo e hidratagéo dos labios; pigmentos, que conferem a cor desejada ao batom,
especificamente; conservantes, que mantém a estabilidade. Um resumo com os
principais componentes presentes nos batons e lip balms, e exemplos destes
componentes e suas fungbes estda apresentado na Tabela 2 (AMIRALIAN,
FERNANDES, 2018; KADU, VISHWASRAO, SINGH, 2014).
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Tabela 2: Componentes de batons e lip balms e suas fung¢des

Componentes

Fungao

Exemplos

Ceras

Oleos vegetais

e

Déao forma ao batom (bala)

Ajudam a dispersar os pigmentos,

Carnauba, candelila,

cera de abelhas
mineral,

Ricino, oleo

ésteres na homogeneizagdo da cor e lanolina, éleo de palma,
auxiliam na espalhabilidade do oleo de CocCo,
batom propilenoglicol, vaselina
Manteigas vegetais Contribuem na homogeneizacdo Manteiga de cacau,

Pigmentos e lacas

da cor e maciez da aplicacao,
além de hidratarem os labios

Conferem a cor desejada ao

manteiga de karité

Eosina, pigmentos de

batom origem vegetal (acafrao
da terra, Dbeterraba,
caléndula), dioxido de
titdnio
Conservadores e Mantém a conservacdo e a Vitamina E, solucao
antioxidantes estabilidade do batom em relagdo conservante de
a sua cor e seu odor parabenos, BHT
Fragrancia Nao utilizada em todos os batons Baunilha, morango, uva

e em baixas quantidades, quando

presente. Confere aroma

agradavel
Fonte: Adaptado de AMIRALIAN, FERNANDES, 2018

Os batons e lip balms sado produtos cosméticos que, quando formulados,
devem levar em conta as caracteristicas capazes de atender a sua finalidade de uso,
sendo estas totalmente relacionadas com as ceras e oleos utilizados na formulagao,
€ a proporgao entre os mesmos. A propor¢ao entre as ceras e os 6leos implica no
produto final obtido. Isso porque, quando sao utilizadas razées muito grandes de cera,
contra concentragdes muito baixas de 6leo, o produto obtido sera de uso duradouro,
porém com um grau variavel de brilho e textura, e que n&o se apresentara muito

hidratante. Entretanto, quando se usa um percentual muito elevado de dleos e uma
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concentracdo muito baixa de ceras, o produto formado sera mais suave, com mais
brilho, e menos duravel, como é o caso mais especifico dos lip balms, por exemplo.
(GOUVEA, 2007; WILLIAMS, SCHMITT, 1996).

Os batons e lip balms sédo formulados considerando, usualmente, trés fases de
composicao e preparacgao. Essas fases incluem a fase de massa base, a de dispersao
dos pigmentos e lacas e a fase de inclusdo dos aditivos e ativos funcionais. A fase da
massa base tem como principais componentes as ceras, 6leos e manteigas. E na fase
de massa base que o batom/lip balm tera definido algumas de suas caracteristicas
mais basicas, como dureza, brilho e ponto de fusdo. A segunda fase consiste na fase
de dispersao de lacas e pigmentos, onde o aspecto visual, principalmente a cor, sera
obtida. Essa fase ndo € muito comum em lip balms, pois 0s mesmos normalmente ndao
apresentam cor em sua formulacao, e a fase trés, chamada fase de aditivos, serao
adicionados a composi¢cao componentes de extrema importancia para conservagao
dos batons/lip balms, como os conservantes e antioxidantes (FERNANDES et al.,
2013; GOUVEA, 2007).

Os ativos medicamentosos e cosmeéticos que sao adicionados aos batons/lip
balms também devem ser acrescentados em fases especificas. Antes se serem
enformados (momento onde a “massa” dos batons é colocada em formas, para resfriar
em formato de bala, ou quando os lip balms sdo acondicionados em seus recipientes
metalicos/de vidro) as massas ja devem conter os ativos. Desse modo, a adigéo é
feita entre a fase de massa base e a fase de adi¢cao dos aditivos. O principal foco &
que, quando adicionados os ativos, sejam respeitadas as suas informagdes de roétulo
basicas, como por exemplo, temperatura as quais os mesmos podem ser expostos.
Isso porque, quando um batom/lip balm esta em processo de preparo de massa, a
temperatura para fundir as ceras pode ser muito elevada, o que comprometeria a agao
dos ativos adicionados (BRASIL, 2007).

O incremento de ativos em fitocosméticos labiais como batons/lip balms € uma
pratica muito comum, sendo a adigao de 6leos essenciais ou extratos vegetais os mais
empregados. O uso destes ativos, juntamente com o fato de que sdo cosméticos de
formulacdo natural, resulta em efeitos sobre os labios significantemente superiores
aqueles obtidos com produtos sintéticos. O uso de 6leos essenciais em composicoes
labiais € mais comum em lip balms, sendo um dos 6leos mais utilizados o dleo
essencial de hortela-pimenta (OKIGAMI, MAIA, 2007; KOLE et al., 2005; DRAELOS,
2001).
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3.2 Oleo essencial de Mentha x piperita L.
Mentha x piperita L. € uma planta herbacea rizomatosa perene, que cresce de

30 a 90 centimetros, originaria de um cruzamento entre Mentha aquatica e Mentha
spicata. E encontrada principalmente nos Acores, Sibéria, Australia, Nova Zelandia e
em toda Europa, exceto nos paises escandinavos, se adapta mais facilmente a climas
mais frios, sendo também cultivada nos Estados Unidos e Canada. A planta possui
um odor forte, semelhante ao de pimenta, e ainda mentolado, o que confere o seu
nome popular, Hortela-pimenta (MEENA, NAG, PATHANIA et al., 2013).

E uma planta bastante utilizada para producéo de éleo essencial, comumente
utilizado na industria farmacéutica e cosmética, muitas vezes para fins terapéuticos e
para tratamento de diversas enfermidades (KAMATOU, VERMAAK, VILJOEN et al.,
2013).

A parte mais utilizada de sua estrutura para obtencao do d6leo sio as folhas, de
aspecto ovalado-oblonga a oblongo-lanceolado, de 1,5 a 9 centimetros de
comprimento e 1 a 5 centimetros de largura, com apice agudo e base arredondada e
assimétrica. Microscopicamente, as laminas foliares tem simetria dorsiventral, com
estdOmatos diaciticos. A cuticula é lisa e as células da epiderme tém paredes anticlinais
de contorno ondulado na regido entre as nervuras e retilineos sobre as nervuras.
Possui tricomas tectores ou glandulares. As epidermes adaxial e abaxial possuem
apenas uma camada de células, ricas em gotas de 6leo. Os parénquimas sao
compostos de camadas de células que, assim como as células da epiderme,
apresentam muitas gotas de 6leo. A descrigao botanica das folhas de hortela-pimenta
se encontra na Figura 2 (BRASIL, 2019).
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Figura 2: Estrutura da folha da Mentha x piperita L

A= Aspecto geral de um ramo;
B= Face adaxial de uma folha;
C= Face abaxial de uma folha;
D= Porcdo da face adaxial da
epiderme da lamina foliar;

E= Porcao da face abaxial da
epiderme da lamina foliar;

F= Porcdo da face adaxial da
epiderme da lamina foliar sobre a
nervura principal;

G= Porcado da face abaxial da
epiderme da lamina foliar sobre a
nervura principal;

H= Tricomas

Fonte: BRASIL, 2019

O dleo essencial é extraido das folhas, mais especificamente na epiderme adaxial
e abaxial e nos parénquimas (BRASIL, 2019; GUIA PRATICO DE AROMATERAPIA,
2018).

3.2.1 Composic¢ao quimica

Na extracdo, obtém-se um 6leo de coloracido verde-amarelada palida, e com
caracteristicas refrescantes, mentoladas e de odor doce levemente apimentado.
(MARTINS, COSTA, NEVES et al., 2004).

O oleo essencial de hortela-pimenta é composto por Mentol, Mentona, 1,8-
cineol, Isomentona, Acetato de Metila, Metofurano, sendo todos estes os com as
maiores concentragdes presentes (GROOT, SCHMIDT, 2016).

A International Organization for Standardization (ISO) estipula valores minimos
e valores maximos de concentragcdes dos ativos mais encontrados no 6leo essencial
de hortela-pimenta, conforme especificado na Tabela 3. Dentre os ativos, o que deve
se apresentar em maior concentracdo, € o Mentol, que define o cheiro mentolado

caracteristico do 6leo (ISO, 2006).
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Tabela 3: Concentragdes minimas e maximas dos componentes do 6leo essencial de hortela-pimenta

Componente Concentracao Concentragao
Minima (%) Maxima (%)

Mentol 32,0 49,0
Mentona 13,0 28,0
1,8-cineol 3,0 8,0
Isomentona 2,0 8,0

Acetato de Mentila 2,0 8,0
Mentofurano 1,0 8,0
Neomentol 2,0 6,0
B-Cariofileno 1,0 3,5

Limoneno 1,0 3,0

Pulegone 0,5 3,0

Trans Hidrato de Sabineno 0,5 2,3

3-Octanol 0,1 0,5

Fonte: 1ISO, 2006

O mentol e a mentona s&o os dois principais componentes. Sao classificados
como monoterpenos, sendo o mentol originado a partir da mentona, a partir da agao
da enzima citoplasmatica mentona redutase. Dos componentes do 6leo essencial, o
mentol € o mais utilizado, sendo muito presente em produtos cosméticos, de limpeza,
alimenticios e de higiene pessoal, além de também estar presente na industria
farmacéutica (PATEL et al., 2007; DAVIS et al., 2005).

A mentona é muito utilizada na industria de perfumes e aromatizantes, além de
ser empregada para os mesmos usos do mentol. Na Figura 4 estdo descritas as
estruturas quimicas do mentol e da mentona (KAMATOU, VERMAAK, VILJOEN, et
al., 2013; PAULUS et al., 2007).
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Figura 3: Estrutura quimica do Mentol e da Mentona
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Fonte: FEITOSA, 2018

3.2.2 Indicagoes de uso, atividade farmacolégica e atividade antiviral

O OEHP é um odleo cujas propriedades farmacologicas sdo comumente
utilizadas para tratar enfermidades como sintomas gastrointestinais, tais quais
nauseas, vomitos, dores abdominais e indigestdo. Para estas finalidades, o 6leo é
ingerido (uma gota em um copo de agua morna). A sua atividade contra disfungdes
gastrointestinais € uma das maiores aplicagbes farmacéuticas. Para aplicagdes
externas, é utilizado em espasmos musculares, dores, neuralgia, dores de cabega e
dores de dente, sendo aplicado diretamente na regido afetada ou utilizado na
aromaterapia. E também um 6leo coadjuvante no alivio dos sintomas de sinusite,
bronquite e rinite alérgica (GUIA PRATICO DE AROMATERAPIA, 2018; GROOT,
SCHMIDT, 2016; MEENA, NAG, PATHANIA et al., 2013).

E um éleo com fortes propriedades antissépticas e antibacterianas. Um estudo
de Lima (2014), que avaliou os d6leos essenciais de alecrim, cravo, canela, gengibre e
hortela-pimenta na agédo contra cepas de Escherichia coli e Staphylococcus aureus
demonstrou que o 6leo de hortela-pimenta teve atividade antimicrobiana comprovada
apos demonstrar halos de inibicdo para as respectivas cepas. Ja no estudo de Barros
(2017), onde foram utilizadas cepas de Candida albicans para avaliar a atividade
antifungica do 6leo essencial de hortela-pimenta, ficou determinado que o mesmo é
eficiente. Entretanto, além das propriedades antifungicas, antissépticas e

antibacterianas ja conhecidas, o 6leo essencial de hortela-pimenta também possui
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atividades antivirais, de acordo com o estudo conduzido por Schuhmacher, Reichling
e Schnitzler (2003). O estudo foi conduzido in vitro, em culturas de cepas de Herpes
simplex, em paralelo com o uso de aciclovir. Os resultados demonstraram que em
concentragao de até 0,01%, ndo houve nenhuma alteragdo na morfologia das células
virais, em compensagao, em concentra¢gdes acima de 0,03%, foi observada morte
celular. Neste estudo, a citotoxicidade 6leo para as células do virus da Herpes simples
foi de 0,014%. O d6leo demonstrou atividades antivirais e capacidade de redugao de
até 92% das células do virus (BARROS, 2017; LIMA, 2014; SCHUHMACHER,
REICHLING, SCHNITZLER, 2003).

A atividade antiviral também foi avaliada em um estudo de Minami e
colaboradores (2013), onde o 6leo de hortela-pimenta foi avaliado e comparado com
outros Oleos essenciais como o de melaleuca, manjericao, eucalipto, lavanda, limao,
alecrim e capim-limao na inibicdo do virus da Herpes simples in vitro. Houve inibigao
completa do crescimento das cepas com uma concentragao de 1% do 6leo essencial
de hortela-pimenta. O dleo foi testado em outras concentragées de 0,1%, 0,05% e
0,005% para identificar se haveria crescimento de cepas nas placas quando aplicadas
estas concentragdes. Os resultados foram, respectivamente, 80,9 + 25, 86,6 £ 2,8 e
86,6 + 11,5 de crescimento de cepas, indicando que quanto maior a concentracdo do
Oleo utilizado, maior foi a inibicdo do crescimento das cepas nas placas (MINAMI,
2013).

3.2.3 Toxicidade

A toxicidade aguda, avaliada em ratos, para uso oral, apresentou
concentragdes maximas de 2.650 mg/kg, e a avaliada em coelhos, para uso cuténeo,
maior que 5.000 mg/kg. Quando avaliados os componentes do 6leo essencial de
hortela-pimenta separadamente, em ratos (uso oral), a mentona se apresenta como o
de maior toxicidade aguda, sendo qualquer valor maior que 2.000 mg/kg considerando
téxico. O mentol, componente presente em maior concentracdo no 6leo, apresenta
toxicidade aguda oral, com parametro de medida 3.300 mg/kg e cuténea, avaliada em
coelhos, maior que 5.000 mg/kg e inalatéria, avaliada em ratos, como sendo o limite
5.289 mg/m3 em 4 horas de exposi¢ido (FICHA DE DADOS DE SEGURANCA DO
OLEO DE HORTELA-PIMENTA, 2021).

O dleo, quando utilizado em concentragcbes toxicas, pode provocar irritacéo

cutanea, irritacdo ocular grave, quando em contato com os olhos diretamente,
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sensibilizagao alérgica ou cutanea através da sensibilizagao respiratoria/cutanea. Nao
€ um d6leo que causa mutagenicidade das células germinais e ndo tem potencial
carcinogénico. A posologia geral para o 6leo essencial de hortela-pimenta, em adultos,
€ recomendada como 5,4% para uso topico. Quando utilizado acima desta
concentragao limite, podem ser percebidos efeitos toxicos (TISSERAND, YOUNG,
2014).

3.2.4 Caracterizagcao quimica dos 6leos essenciais

Oleos essenciais possuem caracteristicas de volatilidade, pois passam
rapidamente do estado liquido para o estado gasoso. A quantificacado desde 6leo pode
se dar por diversas maneiras, sendo a mais eficaz, segundo Rubiolo (2008), o
empregado da metodologia de cromatografia rapida, em particular, cromatografia
gasosa rapida (FAST-GC), combinada com espectrofotometria de massas com
analise quadrupla. A fast-GC é uma metodologia que pode ser afetada por diversos
parametros, como comprimento e didmetro interno da coluna, espessura do filme da
fase estacionaria, programa de temperatura e velocidade linear do gas que é utilizado
como arraste (RUBIOLO, 2008).

O processo de avaliagao do 6leo essencial € importante para caracterizar e
quantificar cada componente presente, além de ser importante quantificar o dleo
essencial puro, também €& importante avalia-lo quando presente em formulagdes

cosmeéticas ou farmacéuticas (BRASIL, 2004).

3.3 Testes aplicaveis a formulagoes labiais

As caracteristicas principais dos batons e lip balms estdo relacionadas com
aplicagao, ponto de fusao, resisténcia a ruptura, brilho e cor, sendo o odor também
avaliado. O ponto de fusdo varia entre 55 e 75°C, e devem ter uma resisténcia
mecéanica adequada para evitar que sejam quebrados na aplicagcdo (AMIRALIAN,
FERNANDES, 2018; GOUVEA, 2007).

A cor, no caso dos batons, deve ser idéntica, quando aplicada nos labios, a
aquela demonstrada no bastdo. O odor dos batons e lip balms é caracteristico, tendo
variagcdo de acordo com as fragrancias utilizadas na sua composi¢cédo. Entretanto,
através do odor também pode-se dizer se o batom é adequado para uso ou néo, pois
um odor rangoso pode indicar rancificagao dos 6leos, manteigas e ceras presentes.

Os antioxidantes, que fazem parte da composicdo dos batons, tem como principal
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funcdo a de nao permitir que este processo de rancificacdo ocorra, e por isso devem
ser escolhidos cuidadosamente e é de suma importancia que estejam presentes nas
formulagdes (AMIRALIAN, FERNANDES, 2018; KADU, VISHWASRAO, SINGH,
2014).

Como sao formulagdes que apresentam caracteristicas fisicas desejaveis para
sua aplicagao, sdo necessarios testes que identifiquem a conformidade dos batons e
lip balms com estas caracteristicas pré-estabelecidas. Estes podem ser descritos
como testes fisico-quimicos que s&o avaliados apos a preparagdo e durante sua
avaliacdo de estabilidade. Na estabilidade preliminar e acelerada, s&o avaliadas as
caracteristicas organolépticas, como aparéncia, cor, odor, ponto de fuséo, pH, ponto
de ruptura e espalhabilidade (AHER et al., 2012; BRASIL, 2007).

O teste para ponto de fusdo garante a armazenagem segura do produto para
que o mesmo nao sofra o processo de derretimento completo. O batom deve ser
armazenado em até 55°C para que nao ocorra sua fusdo, visto que a mesma pode
comegcar a ocorrer a partir de 55°C até 75°C, variando de produto para produto e da
composi¢cdo dos mesmos. Para tal teste, é feita uma analise térmica, que identifica as
mudancgas quimicas/fisicas em fungdo da temperatura de exposi¢céo (BRYCE, 1993.
BROWN, 1988).

A avaliacdo do ponto de ruptura e da forca de aplicagdo também sao
importantes. A forga de aplicagdo empregada na aplicagdo de batom é variavel e
depende de cada usuario. Os batons/lip balms devem se apresentar macios para
aplicagao, tanto em climas frios quando em climas quentes. A forca aplicada ndo deve
exceder 300 g em 15 segundos, pois acima disso o batom pode apresentar ruptura
(AHER, et al., 2012; GALEMBECK, CSORDAS, 2009).

A cor, o odor e o brilho s&o observados respeitando as caracteristicas de cada
produto, pois batons possuem cores diferentes, aplicabilidades diferentes e seus
odores podem ser muito caracteristicos. Estes atributos sao avaliados visualmente ou
com a ajuda de instrumentos e pelo teste de espalhabilidade, onde o produto é
aplicado, em temperatura ambiente, em um vidro, para que seja observada a
uniformidade de aplicacdo. O odor € comparado diretamente através do olfato e todas
as avaliagbes sempre sao feitas em comparacdo a uma amostra padrao
(FERNANDES et al., 2013; BRASIL, 2007).

Quando estas caracteristicas organolépticas, de espalhabilidade e de

temperatura ndo apresentarem nenhuma inconformidade apds o preparo e quando
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comparadas com um padrao, os batons/lip balms sao submetidos ao estudo de
estabilidade. O estudo de estabilidade preliminar inicia 24 a 48 horas apds o término
da preparacao da formulagdo. Para este estudo, as amostras sdo armazenadas a
temperatura ambiente por 48 horas e também s&o armazenadas sob diferentes
condicdes de temperatura e avaliadas em dias diferentes, como por exemplo, no
terceiro dia apés armazenamento, sétimo, décimo, décimo quinto, trigésimo. Os testes
conduzidos sdo os mesmos aplicados a amostra inicial (BRASIL, 2007; GOUVEA,
1993).

Os testes para comprovagao de eficacia e seguranga aplicados a cosméticos
Grau 2 fazem parte do processo de regularizagao para comercializagao. Existe uma
grande variedade destes testes in vivo, geralmente aplicado em animais e depois em
humanos, e podem ser exemplificados pelos testes de toxicidade oral,
irritacao/corrosividade cutanea, avaliacao da irritacdo primaria, avaliacao da irritacao
acumulada, sensibilizagcao dérmica, teste de irritacdo da mucosa oral, entre outros
(BRASIL, 2012).
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4 METODOLOGIA

A sequir estao apresentados os procedimentos metodologicos realizados neste

trabalho, descrevendo-se os materiais utilizados e os experimentos desenvolvidos.

4.1 Desenho do estudo
Este estudo realizado foi de natureza experimental e descritiva, através do

preparo de trés formulagdes labiais, dois batons e um lip balm e a analise fisico-
quimica e de estabilidade destas formulagdes desenvolvidas.

O desenvolvimento das formulagdes, bem como os testes fisico-quimicos e de
estabilidade foram realizados nos laboratorios do curso de Farmacia da Universidade
de Santa Cruz do Sul, UNISC, no bloco 35.

A caracterizagao do ativo presente nas formulacbes foi realizada nos

laboratoérios da Central Analitica, na UNISC, no bloco 11.

4.2 Procedimentos metodolégicos

4.2.1 Materiais

Os reagentes empregados nas analises de qualidade e os componentes das
formulagdes sao listados na Tabela 4, com os respectivos lotes, fornecedor, data de

fabricagao e validade.

Tabela 4: Reagentes, ativos e excipientes utilizados na formulagéo e analise de batons e lip balm

(continua)
Reagente Fornecedor Fabricagcdao Validade Lote
Oleo de améndoas doce Delaware 09/2022 09/2023 1365/22
Cera de carnauba Delaware 11/2020 11/2025 918/21
Vitamina E Liquida Delaware 02/2022 02/2025 1242/22

Oleo de ricino técnico Delaware 06/2022 06/2024 1413/22
Cera de abelhas branca Delaware 09/2021 09/2023 1331/21
Butilato de hidroxitolueno  Delaware 10/2021 10/2023 834/22

Oleo de coco Delaware 08/2022 08/2023 1369/22
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Tabela 4: Reagentes, ativos e excipientes utilizados na formulagédo e analise de batons e lip balms

(conclusao)

Manteiga de cacau Delaware 03/2022 03/2024 1198/22
Lanolina Anidra AUDAZ 01/2020 12/2023 2007454

Manteiga de karité Delaware 10/2021 04/2023 6/23
Parafina solida Delaware 03/2022 03/2027 902/22

Oleo Essencial de Via Aroma 12/2021 12/2024 070078

hortela-pimenta

Fonte: Autora, 2023

Os equipamentos empregados nos procedimentos experimentais s&o listados

na Tabela 5.

Tabela 5: Equipamentos empregados nos procedimentos experimentais do estudo

Equipamento Marca/modelo
Estufa de secagem e esterilizagéo Tecnal
Refrigerador Consul
pHmetro Quimis

Balancga analitica Marte AL500

Chapa de aquecimento Velp Scientifica

Banho-Maria Tecnal
Cromatégrafo a gas com Agilent GCMS-5977B

espectrémetro de massas
Fonte: Autora, 2023

4.2.2 Formulagao proposta e preparagao

As Tabelas 6, 7 e 8 apresentam as formulacdes preparadas para este estudo,
com a nomenclatura dos ingredientes cosméticos (INCI), nome comercial,

concentracao na formula e fungcado de cada um dos componentes.
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Tabela 6: Formulagao 1 - batom
International Nomenclatura Funcgao Concentragao
Nomenclature (portugués) (%)

Cosmetics Ingredients

(INCI)
Copernicia cerifera Cera de Carnauba  Estruturante 10%
(Carnauba) Wax
Theobroma cacao Seed Manteiga de cacau Emoliente 25%
Butter
Ricinus communis Seed Oleo de ricino Veiculo 35%
Oil
Paraffinum Parafina Agente de 4%
consisténcia
Butylated Hydroxytoluene BHT Antioxidante 0,05%
Mentha piperita Oil Oleo essencial de  Principio Ativo 2,0%

hortela-pimenta
Fonte: Autora, 2023

Foram preparados 215 mL da formulagao. Inicialmente, pesou-se todos os
ingredientes sdélidos em balanga analitica, e os liquidos foram medidos em caélice
graduado. Em um gral de porcelana, foram adicionados a manteiga de cacau, 6leo de
ricino, parafina e BHT e levado para aquecimento em banho-maria até completa fusédo
de todos os componentes. A cera de carnauba foi levada para aquecimento, em
béquer, em chapa aquecedora, pois tem ponto de fusdo mais elevado que os demais
ingredientes, e foi mantida sob aquecimento até completa fusdo. Apos fuséo, foi
adicionado ao gral de porcelana com os demais ingredientes. O dleo essencial de
hortela-pimenta foi adicionado com a mistura préoxima a temperatura ambiente. Apos
a adi¢cao do dleo e sua homogeneizagao, a mistura foi despejada nas cavidades da
forma de batom, sem untar, e resfriadas em temperatura ambiente. 24 horas apdos o
preparo, as balas foram desenformadas para inicio dos testes e foram colocadas parte

em suas embalagens finais e parte em béquer de vidro para realizagao dos testes.



Tabela 7: Formulagao 2 - batom

International Nomenclatura Funcgao Concentragao
Nomenclature (portugués) (%)
Cosmetics Ingredients
(INCI)
Lanolin Lanolina refinada Emoliente, 20%
emulsificante
Theobroma cacao Seed Manteiga de cacau Emoliente 25%
Butter
Cera alba Cera de abelha Estruturante 25%
Paraffinum Parafina Agente de 12%
consisténcia
Cocos nucifera Oleo de coco Emoliente 18%
(coconut) Oil
Butylated BHT Antioxidante 0,05%
Hydroxytoluene
Mentha piperita Oil Oleo essencial de Ativo 2,0%

hortela-pimenta

Fonte: Autora, 2023

Foram preparados 215 mL da formulagao. Inicialmente, pesou-se todos os
ingredientes sdélidos em balanga analitica, e os liquidos foram medidos em caélice
graduado. Em um gral de porcelana, foram adicionados a lanolina, manteiga de cacau,
cera de abelhas, parafina, 6leo de coco e BHT e levado para aquecimento em banho-
maria até completa fusdo de todos os componentes. O 6leo essencial de hortela-
pimenta foi adicionado com a mistura proxima da temperatura ambiente. Apds a
adicdo do 6leo e sua homogeneizagdo, a mistura foi despejada nas cavidades da
forma para batom, sem untar, e deixando resfriar em temperatura ambiente. 24 horas
apds o preparo, as balas foram desenformadas para inicio dos testes, sendo uma

parte acopladas nas embalagens finais € uma parte acoplada em béquer de vidro para

a realizacao dos testes.
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Tabela 8: Formulacao 3 — lip balm
International Nomenclatura Funcgao Concentragao

Nomenclature (portugués) (%)

Cosmetics Ingredients

(INCI)
Cera Alba Cera de abelha Estruturante 6%
Butyrospermum Manteiga de Emoliente 24%
parkii (Shea) Butter karité
Tocopherol acetate Vitamina E Antioxidante 1%
oleosa
Ricinus communis Seed Oleo de ricino Veiculo 20%
Oil
Prunus amydalus Dulcis Oleo de Emoliente, 37%
Oil améndoas doce hidratante
Butylated Hydroxytoluene BHT Antioxidante 0,05%
Mentha piperita Oil Oleo essencial de Ativo 2,0%

hortela-pimenta
Fonte: Autora, 2022

Foram preparados 215 mL da formulagao. Inicialmente, pesou-se todos os
ingredientes sélidos em balanga analitica, e os liquidos foram medidos em calice
graduado. Em um gral de porcelana, foram adicionados a cera de abelhas, manteiga
de karité, dleo de ricino, 6leo de améndoas doce e BHT e levado para aquecimento
em banho-maria até completa fusdo de todos os componentes. O 6leo essencial de
hortela-pimenta e a vitamina E oleosa foram adicionados com a mistura préxima a
temperatura ambiente. Apd6s a adicdo do o6leo e da vitamina E e suas
homogeneizagdes, a mistura foi despejada parte nas embalagens para lip balm e
parte em béquer de vidro para a realizagao dos testes, que comecgaram 24 horas apos

0 preparo.
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4.3 Testes de estabilidade

4.3.1 Estabilidade preliminar por ciclo gelo-degelo

O estudo de estabilidade preliminar por ciclo gelo-degelo foi desenvolvido de
acordo com o estabelecido em Brasil (2004), comegando 24 horas apos a produgéo
dos batons e do lip balm. As amostras foram armazenadas em béquer de vidro coberto
com plastico filme, e foram submetidas a ciclos alternados de resfriamento e
aquecimento. Os ciclos adotados foram 24 horas em estufa a 40°C e 24 horas em
refrigerador a 5°C, equivalendo a um ciclo. O total foram 12 dias, totalizando 6 ciclos.
No inicio e ao final do estudo de estabilidade preliminar foram verificadas as
caracteristicas fisico-quimicas das amostras, como pH, e as -caracteristicas
organolépticas (cor, odor e aspecto), comparando com amostras controles, e também
colocadas em béquer e cobertas com plastico filme que foram mantidas em

temperatura ambiente.

4.3.2 Estudo de estabilidade acelerada

O estudo de estabilidade acelerada foi desenvolvido 24 horas apds o preparo
das amostras, conforme descrito em Brasil, 2004. As amostras foram colocadas em
béquer de vidro coberto com plastico filme e acondicionadas em estufa a 40°C, sendo
realizadas analises de caracteristicas organolépticas e o pH das amostras nos dias 7,

15 e 30 apds o inicio do teste.

4.3.3 Avaliagao das caracteristicas organolépticas

As caracteristicas organolépticas foram avaliadas 24 horas apds a produgao
dos batons e lip balm e nos intervalos do teste de estabilidade acelerada. Os itens
avaliados foram cor, odor, aspecto e homogeneidade das formulagdes, procurando
alteragdes que pudessem indicar algum processo de instabilidade (como cremeagéo
ou coalescéncia). A avaliagao das caracteristicas organolépticas foi realizada através

dos critérios descritos nas Tabelas 9 e 10.
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Tabela 9: Avaliagao do aspecto

Critério Escala
Normal, sem alteracao 1
Levemente separado 2
Levemente precipitado ou levemente turvo 3
Separado 4
Precipitado ou turvo 5

Fonte: Guia de estabilidade de produtos cosméticos (BRASIL, 2004)

Tabela 10: Avaliagao de cor e odor

Critério Escala
Normal 1
Levemente modificado 2
Modificado 3
Intensamente modificado 4

Fonte: Guia de estabilidade de produtos cosméticos (BRASIL, 2004)

4.3.4 Ensaios fisico-quimicos

4.3.4.1 pH

O pH das formulagdes foi verificado 24 horas apds o preparo utilizando
pHmetro previamente calibrado com tampdes 4,0 e 7,0. As amostras ndo foram
diluidas, foram fundidas e foi realizada apenas uma unica medida de pH para cada
amostra. Também foi verificado o pH dos batons e do lip balm nos intervalos do teste
de estabilidade acelerada e ao final do teste de estabilidade preliminar por ciclo gelo-
degelo, da mesma maneira que avaliados inicialmente, fundindo novamente a amostra
para analise no pHmetro previamente calibrado com tampdes 4,0 e 7,0. (BRASIL,
2007).

4.3.4.2 Teste de espalhabilidade

O teste de espalhabilidade, para avaliar as caracteristicas sensoriais, foi
realizado sobre uma placa de vidro, 24 horas apds o preparo das formulagdes, com
objetivo de observar a ocorréncia de fragmentagdo, deformagdo ou quebra
(principalmente das balas de batom) no momento da aplicagao.
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O lip balm foi espalhado com a ajuda de um pincel sobre a placa de vidro, e,
para os batons, as balas foram deslizadas sobre as placas de vidro, simulando a
aplicagao sobre os labios. Também foi avaliado a espalhabilidade das amostras nos
intervalos do teste de estabilidade acelerada. Os critérios avaliados estao descritos
na Tabela 11 (Adaptado de AHER et al.; 2012).

Tabela 11: Critérios para espalhabilidade de batons e lip balms

Critério Caracteristicas

Bom Uniforme, sem fragmentos, sem deformagéo no batom

Intermediario Uniforme, surgimento de poucos fragmentos, pequena
deformacao no batom

Ruim Nao uniforme, surgimento de muitos fragmentos, grande

deformacéo no batom
Fonte: Adaptado de ALVES, 2020

4.3.4.3 Teste de ponto de ruptura dos batons

A forca dos batons foi testada 24 horas apds o preparo com a ajuda de um
método adaptado de Aher e colaboradores (2012), onde sao utilizadas porcas de
metal e um clip de papel. A porcas, previamente pesadas em balanga analitica, sdo
acopladas a uma das pontas do clip de papel, enquanto o clip envolve a bala do batom.
A quantidade de porcas necessaria para deformar o batom é o peso que o0 mesmo
suporta, sendo este seu ponto de quebra. A cada adicdo de peso, sao observadas as

deformagdes e, ao final, o peso total suportado é registrado.

4.3.4.4 Peso e aparéncia das balas de batom

As balas de batom foram pesadas, 24 horas apds o preparo das formulagoes,
para garantir a uniformidade de peso, de acordo com o peso de calibragdo das
cavidades do molde. Trés balas de cada formulagao de batom foram cortadas ao meio,
na vertical, para analisar sua uniformidade e integridade, verificando se preencheram
totalmente a forma no momento do enchimento, garantindo a auséncia de bolhas de

ar ou falhas que possam comprometer a sua estabilidade (BRASIL, 2007).
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4.4 Caracterizagao do OEMP
A caracterizagdo do 6leo essencial adicionado nos batons e no lip balm foi

realizada somente apos a finalizagao do periodo do teste de estabilidade acelerada e

comparada com a caracterizagao do dleo puro.

O dleo essencial de Mentha piperita foi extraido das amostras por arraste a
vapor, e a agua foi o solvente utilizado. Ao promover o arraste por vapor, o 0leo
essencial foi separado das amostras oleosas devido ao resfriamento do sistema, que
permite que as particulas do 6leo essencial de condensem e sejam coletadas
(VALENTIN, SOARES, 2018).

O dleo essencial extraido foi submetido a técnica de cromatografia gasosa com
espectrometria de massas para a adequada caracterizacdo dos componentes do oleo
essencial (ADAMS, 2007).

Na Tabela 12, observam-se os pardmetros e condicdes de operacdo do

cromatografo a gas.

Tabela 12: Parametros e condi¢cdes de operagédo do cromatografo a gas

Parametros Condigoes

Coluna capilar ZB-5MS (5% dimetilpolisiloxano) e
dimensdes (60m x 0,25mm d.i. x 0,25
Hm)

Gas de arraste Hélio

Fluxo da coluna (mL min-") 1,0

Volume de injecao (uL) 1,0

Modo de injegao Split (1:20)

Temperatura do injetor (°C) 250

Programacao da temperatura do forno 60°C — 1 min, 4°C/min. até 200°C - 1
min, 5°C/min até 270°C.

Tempo total (min) 58
Temperatura da fonte de ionizagédo (°C) 230
Temperatura do detector (°C) 150

Modo de aquisi¢ao (m/z) Scan 35 - 500

Fonte: Laboratério de Quimica Analitica, Bloco 11
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Formulagodes obtidas

As trés formulagdes propostas foram obtidas com éxito.

O batom da Formulagao 1 teve um rendimento de 48 balas, todas integras. Sua
cor inicial se apresentou amarelada/amarronzada clara, com aspecto mais opaco do
que brilhante, e odor caracteristico do o6leo essencial de hortela-pimenta, com
predominancia do cheiro de d6leo de ricino e da cera de carnauba contidos na

formulagao.

Ao serem submetidas ao corte vertical, as balas se apresentaram integras sem
presenca de ar ou espacos livres, cederam facilmente ao corte e nao apresentaram

quebra. O peso médio encontrado foi de 3,603 g + 0,02.

A espalhabilidade sobre a placa de vidro apresentou uma aplicagao uniforme,
de coloragédo esbranquigcada, sem a presenca de fragmentos e sem deformagéo no
batom. No entanto, observou-se inicialmente dificuldade na aplicagao, ndo deslizando
facilmente. Apos o primeiro contato com a superficie de vidro, apresentou facilidade

no deslizamento.

O teste do ponto de ruptura foi conduzido com a bala inserida na embalagem
final para sua melhor fixagdo, sendo a embalagem mantida na posigdo horizontal.
Apoés a adigao de 15 g, o batom n&o sofreu deformagdes, apresentando inicio de

deformagao préximo a 29,338 g, que foi o peso final aplicado.

Ja o batom da Formulagéo 2 teve um rendimento de 42 balas, todas integras.
A coloracéo inicial foi amarelo clara, com aspecto mais brilhante do que opaco, e odor
caracteristico do dleo essencial de hortela-pimenta, com predominancia do cheiro da

lanolina presente na formulacao.

Apds submetidas ao corte vertical, as balas se apresentaram integras, sem a
presenca de ar ou espacos livres. Cederam facilmente ao corte e ndo apresentaram

quebra. O peso médio encontrado foi de 3,473 g + 0,03.

A espalhabilidade sobre a placa de vidro apresentou uma aplicagao uniforme,
de coloragao quase transparente, sem a presencga de fragmentos e sem deformacéao
no batom. Nao houve dificuldade de aplicacdo, tendo o batom deslizado faciimente
sobre a placa logo no primeiro contato.
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O teste de ruptura foi conduzido na embalagem final para melhor fixacédo da
bala, sendo a embalagem mantida na posi¢ao horizontal no momento do teste. Apés
a adigcao de 15 g nao foram identificados pontos de ruptura, que se manifestaram apos
adicdo de 24,728 g.

A Figura 4 apresenta as balas de batom da Formulagédo 1 e da Formulagao 2

24 horas apds o preparo.

Figura 4: Resultado da formulag&o de batom 1 e da formulagédo de batom 2, 24 horas apés o preparo

" Ffor‘mfurl-agéd 1 — batom contendo Formulagao 2-— batom contendo cera
cera de carnauba de abelhas
Fonte: Autora, 2023

A Figura 5 representa a visualizagao do resultado do teste de espalhabilidade

das balas de batom da Formulagdo 1 e da Formulagéo 2, 24 horas ap0s o preparo.

Figura 5: Resultado do teste de Espalhabilidade das formulagdes de batom 1 e 2, respectivamente,
24 horas apés o preparo

Fonte: Autora, 2023



37

A Figura 6 demonstra o aspecto das balas de batom da Formulagdo 1 e da

Formulacéao 2, apds o corte, 24 horas apds o preparo.

Figura 6: Aspecto interno das balas de batom 24 horas ap6s o preparo

Fonte: Autora, 2023

A Figura 7 demonstra o teste de resisténcia dos batons das Formulacdes 1 e
2. Sao apresentados o peso maximo suportado por cada bala e as deformacgdes

identificadas como ponto final do teste.
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Figura 7: Teste de ruptura das balas de batom da formulagéo 1 e da formulagao 2 , respectivamente,
24 horas apés o preparo

Formulagao 1: peso total
suportado até o 1° sinal de

deformaggo. Peso de deformac&o. Peso
suportado: 29,338 :
P g suportado: 24,728 g

Fonte: Autora, 2023

Formulagao 2: peso total
suportado até o 1° sinal

Grande parte das caracteristicas predominantes do batom obtido a partir da
Formulagcdo 1 tem relagdo com a presenga da cera de carnauba. A coloragao
amarelada/amarronzada observada foi conferida pela coloragao original da cera de
carnauba, marrom claro, que predominou na formulagdo. A maior resisténcia a
deformacdo, o maior peso médio e uma potencial aparéncia de baixa hidratagao

também podem ser atribuidas a sua presenca.

Isso por que, de acordo com Junior, Marques (2009) a cera de carnauba tende
a ser mais dura, retesando mais o batom quando presente, e garantindo, sobretudo,
sua forma e que também n&o sofra alteracdes quando submetida a temperaturas mais
elevadas. Peyrefitte e colaboradores (1998) também destacam que a principal
caracteristica apresentada pela cera de carnauba em batons € a dureza e a
capacidade de formacéao de pelicula, o que pode promover sensagdes diferenciadas
quando aplicados aos labios, principalmente se o batom possuir apenas esta cera em

sua composicao.

O potencial hidratante observado no teste de espalhabilidade, so6 foi
manifestado apds a pelicula inicial ter sido rompida com aplicacdo de for¢a. Essa
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caracteristica pode ser atribuida a presenga do éleo de ricino e da manteiga de cacau
adicionados na formulagao. Por serem agentes emolientes, tendem a tornar o batom
mais hidratado, também conferindo caracteristica hidratante na aplicacdo. De acordo
com Amiralian, Fernandes (2018), todas as caracteristicas principais de um batom tém
relagdo com a presenca dos 6leos e ceras da sua composicdo, pois 0S mesmos sao

responsaveis pela dureza, brilho e estrutura.

Quando comparado ao batom da Formulacéao 2, este se apresentou muito mais
hidratante e menos resistente, além de ndo formar uma pelicula em sua superficie.
Isto reforca a acdo da cera de carnauba presente da Formulacdo 1, que pode ser

determinante para conferir as caracteristicas descritas acima.

De acordo com Arquette e colaboradores (1998), os agentes emolientes podem
estar presentes de 40 a 70 % da composi¢ao de uma formulagao de batom, e quanto
maior a porcentagem, maior sera a cremosidade e hidratacdo apresentada pelo
batom. A Formulagéo 2 apresenta 63 % de emolientes em sua composi¢ao. Quando
comparada com a Formulacdo 1, que possui 60 %, ndo € possivel atribuir a este
componente as diferencas de hidratacdo observadas, uma vez que a diferenca na
concentragado dos emolientes € importante. O que garante que os batons tenham uma
grande diferencga de potencial hidratante entre si sdo as ceras escolhidas para garantir
resisténcia a cada um, e, além das ceras, o conjunto de ingredientes presentes, pois
de acordo com Bono e colaboradores (2006), nenhum componente isolado garante

todas as caracteristicas de uma formulagéo.

Quando comparadas as ceras empregadas nas formulagdes, a cera de abelhas
presente na Formulagao 2, além de ser um agente de resisténcia, também apresenta
um leve potencial emoliente e ndo forma peliculas sobre a superficie do batom, o que

faz com que seu potencial hidratante seja mais facilmente percebido.

A cera de abelhas em batons, de acordo com Smewing (1998) e Peyrefitte e
colaboradores (1998) apresenta como caracteristica principal o derretimento do batom
sobre os labios quando aplicado, tornando os batons mais macios. Batons mais
macios tendem a nao ser tao resistentes, o que se comprova com a comparacao do

teste de ruptura realizado nas Formulacgdes 1 e 2. O batom 1 resistiu a um peso maior
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antes de sofrer as primeiras deformacgdes e ndo contem a cera de abelhas e sim de

carnauba.

De acordo com Hayati e Chabib (2016), o ponto de ruptura adequado para
batons apresenta valores entre 77 e 106 g de peso suportado. Os batons
desenvolvidos ndo foram testados até a ruptura, e espera-se que batons mais
hidratantes possuam ponto de quebra mais baixo do que os batons que possuem
potencial menos hidratante, e isto pode ser observado nas Formulagdes

desenvolvidas, onde a Formulagdo 2 suportou um peso menor durante o teste.

Batons muito hidratados, de acordo com Tagliaria (2007), ndo permanecem por
muito tempo sobre os labios. Para que sua durabilidade seja aumentada, é preciso
que sejam adicionadas mais ceras em sua composigao. Batons com mais ceras em
sua composic¢ao sao 6timos para maior dureza e durabilidade sobre os labios, mas,
por possuirem potencial hidratante reduzido, nao penetram tao facilmente sobre os
labios. Porém, considerando que os 6leos essenciais sao substancias lipossoluveis,
sendo mais facilmente dispersos em 6leos, principalmente em oleos vegetais e que
Oleos essenciais sdo melhores absorvidos na superficie cutdnea quando aplicados
através de componentes oleosos (PEREIRA, 2013), pode-se supor que para maior
durabilidade do 6leo essencial sobre a superficie dos labios, o batom da Formulagao
1 apresenta-se mais adequado. Entretanto, para que o ativo penetre corretamente na
pele dos labios, batons como os da Formulagdo 2 sao ideais, visto que possui um
potencial hidratante maior quando comparado a outra.

A Formulagcdo 3, o lip balm, teve o rendimento de 25 embalagens de
aproximadamente 5 g cada. A coloragao inicial foi quase branca, levemente

transparente, com aspecto brilhante e odor caracteristico do 6leo de hortela-pimenta.

A espalhabilidade testada com ajuda de um pincel sobre uma placa de vidro
apresentou-se de facil aplicagéo, sem a presencga de fragmentos, apresentando uma

camada praticamente transparente.

A Figura 8 representa a aparéncia do lip balm 24 horas apds o preparo.
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Figura 8: Formulagao 3 24 horas ap6s o preparo

Fonte: Autora, 2023

A Figura 9 apresenta o resultado do teste de espalhabilidade do lip balm

conduzida 24 horas apds o preparo.

Figura 9: Resultado do teste de espalhabilidade da Formulagao 3, 24 horas apds o preparo

Fonte: Autora, 2023

Lip balms sao aplicados sobre os labios para prevenir ressecamento e
rachaduras. Emolientes e hidratantes sdo os principais responsaveis por essas
condi¢des. Dentre todas as formulagdes testadas, o lip balm foi a mais hidratante.
Para garantir sua fungao hidratante, a Formulagédo 3 foi desenvolvida com 81 % de
emolientes em sua composigao, justificando seu maior potencial hidratante com

relacdo as demais formulagdes. Dentre todos os componentes, a formulagao trés
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possui em sua composi¢cao a manteiga de karité. Moura Junior e colaboradores (2020)
afirmam que a manteiga de karité € um dos componentes mais hidratantes presentes
em formulagcdes cosméticas, e auxilia na cicatrizagao, retendo a umidade da pele e

ajudando na sua elasticidade.

De acordo com Kadu e colaboradores (2014), as ceras podem estar presentes
em lip balms, mas e forma muito balanceada com os demais ingredientes e em
proporgdes pequenas. Na Formulagdo 3 foi empregado 6 % de cera de abelhas,
sobretudo para garantir que o lip balm se mantivesse consistente a temperatura
ambiente e quando exposto a temperaturas muito elevadas. A combinagao de 81 %
de emolientes e 6 % de ceras pode justificar o resultado obtido no teste de
espalhabilidade, onde obteve-se uma camada praticamente transparente.

Considerando a afirmacgédo de Pereira (2013) que formulagbes hidratantes
possuem maior possibilidade de absorcao de ativos dispersos nas mesmas, o lip balm
seria a base adequada para que o 6leo essencial cumprisse sua acédo. Porém, pelo

seu alto potencial hidratante, seu tempo de permanéncia sobre os labios é limitado.

5.1.1 Resultados apés estabilidade preliminar

Apés submissdo ao ciclo gelo-degelo, as Formulagdes apresentaram os
resultados contidos nas Tabelas 13 e 14.

Quanto as caracteristicas fisicas, pode-se observar que as formulacdes de
batons ndo apresentaram alteragdo promovidos pela alternancia de frio e calor neste

teste de estabilidade preliminar.

O aspecto se manteve 0 mesmo no inicio dos testes devido as ceras presentes
na composi¢cao das formulagdes, que sao responsaveis por dar estrutura para os
batons, de acordo com Gouvéa (2007). A mesma justificativa pode-se empregar para
o fato de as balas de batom ndo apresentarem alteracées na forma. Suas ceras, que
possuem ponto de fusdo elevados, estando entre 60 °C e 65 °C para a cera de
abelhas, de acordo com Silva e colaboradores (2003) e entre 80 °C e 87 °C para a
cera de carnauba, de acordo com Ourique e cobaloradores (2015), ndo enfrentaram

nenhum processo de derretimento ou ressecamento pelo frio.
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O odor do dleo essencial ainda se manteve presente apds os ciclos gelo-

degelo, apesar de Oleos essenciais serem compostos muito volateis, as variagdes

sofridas nestes 12 dias ndo afetaram sua estabilidade (PEREIRA, 2013).

Tabela 13: Resultados apés ciclo gelo-degelo das Formulagées 1 e 2 - batons

Ciclo gelo-degelo T=0 T =12 dias (6 ciclos)
pH AC F1 4,80 4,81
pH AT F1 4,75 4,73

Aspecto AC F1
Aspecto AT F1
Cor A€ F1
Cor AT F1
Odor A€ F1

Odor ATF1

pH ACF2
pH ATF2
Aspecto ACF2
Aspecto ATF2
Cor A€ F2
Cor ATF2
Odor ACF2

Odor ATF2

Consistente e homogéneo
Consistente e homogéneo
Amarelada/amarronzada clara
Amarelada/amarronzada clara
Oleo essencial de hortela-
pimenta + cera de carnauba
Oleo essencial de hortela-
pimenta + cera de carnauba
5,40
5,38
Consistente e homogéneo
Consistente e homogéneo
Amarelada clara
Amarelada clara
Oleo essencial de hortela-
pimenta + lanolina
Oleo essencial de hortela-

pimenta + lanolina

Normal, sem alteracdes
Normal, sem alteracdes
Normal
Normal

Normal

Normal

5,39
5,33
Normal, sem alteragdes
Normal, sem alteragdes
Normal
Normal

Normal

Normal

AC: Amostra controle (mantida em temperatura ambiente); AT: Amostra teste; F1: Formulagao 1; F2;

Formulagao 2
Fonte: Autora, 2023

Com relacdo ao pH, Galembeck e Csordas (2009) indicam que formulagdes

destinadas para aplicacdo labial devem ter seu pH proximo a 6 e 7, para ser

compativel com o pH da saliva humana.
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As Formulagdes 1 e 2, mesmo antes do ciclo gelo-degelo apresentaram pH
abaixo do esperado para formulagdes labiais. Isto pode ser explicado, pelos achados
no estudo conduzido por Oliveira e colaboradores (2019) na preparagdo de batons
com compostos bioativos naturais, onde os autores supéem que durante o processo
de produgao dos batons, a submissao ao aquecimento pode causar degradagao
hidrolitica dos compostos graxos presentes nas formulagdées e com isto deixar o pH

das formulagdes mais acidos. No ciclo gelo-degelo, ndo houveram alteragdes de pH.

Tabela 14: Resultado apds ciclo gelo-degelo da formulagao 3 — lip balm

Ciclo gelo-degelo T=0 T =12 dias (6 ciclos)
pH AC 7,25 7,23
pH AT 7,21 7,16
Aspecto A€ Homogéneo, levemente Normal, sem alteracdes

consistente
Aspecto AT Homogéneo, levemente Alteragbes leves

consistente

Cor AC Branca translucida Normal
Cor AT Branca translucida Normal
Odor A€ Oleo essencial de hortela-pimenta Normal
Odor AT Oleo essencial de hortela-pimenta Normal

AC: Amostra controle (mantida em temperatura ambiente); AT: Amostra teste
Fonte: Autora, 2023

Ja com relacao ao lip balm houveram leves alteracdes fisico-quimicas quando
nos momentos de calor do ciclo gelo-degelo devido a baixa presencga de ceras em sua
composicéo e dos oOleos presentes na formulagédo. Os agentes emolientes presentes
possuem pontos de fusdo baixos, sofrendo alteragdes facilmente quando expostos a
variagbes de temperaturas muito elevados, como é o caso da manteiga de karité
(ponto de fuséo de 34 °C) (MOURA JUNIOR et al., 2020).

Das trés formulacdes testadas, a unica que apresentou pH mais préximo ao

esperado antes do inicio dos testes foi o lip balm.
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5.1.2 Resultados do estudo de estabilidade acelerada

Os resultados de pH das Formulagdes 1, 2 e 3 obtidos apds 30 dias de estudo
de estabilidade acelerada estéo citados na Tabela 15.

As amostras apresentaram pequenas variagoes no teste de pH, apesar de sua
condigdo de armazenamento de 40 °C, mantendo-se proximas aos valores iniciais
encontrados e préximos aos valores encontrados nas amostras controles. Isto pode
ser explicado pelo curto espaco de tempo em que as amostras teste foram mantidas
nesta condi¢cdo, prevalecendo as caracteristicas iniciais dadas pelo processo de
obtencao (OLIVEIRA et al., 2019).

Tabela 15: Resultados de pH obtidos apds estudo de estabilidade acelerada

Analise T=0 T=7dias T=15dias T =30 dias
pH A€ F1 4,80 4,79 4,75 4,78
pH AT F1 4,80 4,75 4,72 4,74
pHACF2 5,40 5,38 5,42 5,40
pH AT F2 5,40 5,34 5,36 5,30
pHACF3 7,25 7,22 7,24 7,30
pH AT F3 7,25 7,20 7,21 7,18

AC: Amostra controle (mantida a temperatura ambiente); AT: Amostra teste; F1: Formulagao 1; F2:
Formulagao 2; F3: Formulagéo 3
Fonte: Autora, 2023

Os resultados das caracteristicas organolépticas analisadas nos intervalos de

tempo do estudo de estabilidade acelerada estdo nas Tabelas 16 e 17.

Tabela 16: Resultados obtidos apds estudo de estabilidade acelerada da Formulagao 1 e da
Formulagao 2 (continua)

Analise T=0 T=7 T=15 T=30
Aspecto Consistente e Normal, sem Normal, sem Normal, sem
e[ homogéneo alteracoes alteracoes alteracoes
Aspecto Consistente e Normal, sem Normal, sem Normal, sem

AT F1 homogéneo alteracdes alteracdes alteracdes
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Tabela 16: Resultados obtidos apds estudo de estabilidade acelerada da Formulagao e da

Formulagdo 1 e da Formulagao 2 (conclusao)

CorA°F1 Amarelada/amarronzada Normal Normal Normal
clara
CorATF1 Amarelada/amarronzada Normal Normal Normal
clara
Odor A€ Oleo essencial de Normal Normal Normal
F1 hortela-pimenta + cera

de carnauba
Odor AT Oleo essencial de Normal Normal Normal
F1 hortela-pimenta + cera

de carnauba

Aspecto Consistente e Normal, sem Normal, sem Normal, sem
ACF2 homogéneo alteracoes alteracoes alteracoes
Aspecto Consistente e Normal, sem Normal, sem Normal, sem
A2 homogéneo alteracdes alteracdes alteracdes
Cor ACF2 Amarelada clara Normal Normal Normal
Cor ATF2 Amarelada clara Normal Normal Normal
Odor A€ Oleo essencial de Normal Normal Normal
F2 hortela-pimenta +
lanolina
Odor ATF2 Oleo essencial de Normal Normal Normal

hortela-pimenta +

lanolina
AC: Amostra controle (mantida em temperatura ambiente); AT: Amostra teste; F1: Formulagao 1; F2;
Formulagao 2
Fonte: Autora, 2023
Quanto as alteragdes fisicas das amostras submetidas ao estudo de
estabilidade acelerada durante 30 dias, ndao foram observadas alteracbes nem na cor,
odor ou aspecto. Em um estudo de Mclintosh e colaboradores (2018), amostras de
batom submetidas ao estudo de estabilidade acelerada por 30 dias apresentaram a
formacgao de goticulas de 6leo em sua superficie, indicando incompatibilidade entre
os componentes da formulacdo. No tempo deste estudo, ndo houveram alteracoes,

indicando que os componentes da formulagdo sao compativeis entre si.
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Tabela 17: Resultados obtidos apds o estudo de estabilidade acelerada da Formulagao 3

Analise T=0 T=7dias T=15dias T =30 dias
Aspecto ¢  Homogéneo, levemente Normal, Normal, Normal,
consistente sem sem sem

alteracdes alteracdes alteracdes
specto omogéneo, levemente eve eve eve
A toAT H I t L L L
consistente alteracdo de alteracao de alteracdo de

consisténcia consisténcia consisténcia

Cor AC Branca translucida Normal Normal Normal
Cor AT Branca translucida Normal Normal Normal
Odor AC Oleo essencial de Normal Normal Normal

hortela-pimenta
Odor AT Oleo essencial de Normal Normal Normal

hortela-pimenta

AC: Amostra controle (mantida em temperatura ambiente); AT: Amostra teste
Fonte: Autora, 2023

Ja com relagao ao lip balm houveram algumas alteragdes fisicas com relagao
ao aspecto da amostra, que se mostrou mais fluido. Como a presenca de ceras €
menor, e as ceras, de acordo com Peyrefitte e colaboradores (1998) sao responsaveis
por garantir a resisténcia de batons e lip balms, a mudancga de consisténcia devido ao
calor a qual foi submetida por 30 dias seguidos pode ser assim justificada. A fluidez
também pode ter relagdo com o ponto de fus&o baixo de alguns emolientes, como da
manteiga de karité (em torno de 34 °C), que, apos submetida a calor intenso por 30
dias, provavelmente apresentou-se mais fluida, alterando as caracteristicas do lip
balm. Com relacdo ao odor e a cor apds a estabilidade acelerada, ndao houveram

alteracoes.

5.1.3 Resultados obtidos apds a caracterizagao do 6leo essencial

A caracterizagdo do oleo essencial empregado nas formulagdes so foi possivel

de ser realizada para o batom da Formulacao 1.
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A temperatura para a realizacdo da extragao do 6leo essencial por arraste a
vapor é bastante elevada (aproximadamente 100 °C), o que pode ter feito com que
alguns componentes presentes nas Formulagdes 2 e 3, especialmente as manteigas
e Oleos, perdessem algumas de suas propriedades principais € no momento do
arraste, aprisionassem o OEHP nas suas estruturas, influenciando a sua nao
separacao. Isto pode ser visualizado pelo aspecto final obtido do processo de extragao
por arraste nas formulagbes citadas, onde obteve-se um Oleo extraido com a
coloracao dos batons, e ndo transparente, como deveria ser quando é extraido oleo
essencial, indicando que o que foi extraido foram as formulagdes em si, e ndo o OEHP

sozinho.

Na formulagdo 1, alguns dos componentes, como & o caso da cera de
carnauba, possuem ponto de fusdo mais elevados e ndo evaporam facilmente, o que
pode justificar o sucesso da extragdo do OEHP na Formulagdo 1 com a técnica de

arraste a vapor empregada.

A Tabela 18 demonstra os resultados obtidos apds a caracterizagdo da amostra
do oleo essencial enviado para analise e a amostra extraida da formulacédo 1,

respectivamente.

Tabela 18: Identificagdo percentual das substancias presentes no OEHP e na Formulagao 1

(continua)
Tempo de Nome da substancia Percentual Percentual
retencao relativo (%) no relativo (%) na
(minutos) OEHP Formulacao 1
9,18 D-Limoneno 223 -
9,26 Eucaliptol ou 1,8-cineol 6,92 4,05
13,40 Mentona 31,33 24,07
13,74 Isomentona 7,64 6,95
14,08 Mentol 38,87 43,50
16,28 Pulegone 1,11 0,92
18,12 (-)-Neomenthylacetate 10,02 9,56

(Neomentol)
22,23 Caryophyllene 1,87 1,42
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Tabela 18: Identificagdo percentual das substancias presentes no OEHP e na Formulagao 1

(conclusao)
25,0 Butylated Hydroxytoluene - 9,53

Fonte: Laboratério de Quimica Analitica, bloco 11

A Figura 10 representa os perfis cromatograficos, com os tempos de retengao
€ 0s picos obtidos dos componentes caracterizados no OEHP puro e no OEHP obtido

da Formulagao 1

Figura 10: a) Cromatograma do OEHP b) Cromatograma do OEHP extraido da Formulagéo 1
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De acordo com informagdes da ISO (2006), os principais componentes a serem
encontrados em analises de 6leo essencial de hortela-pimenta sdo mentol, mentona,
1,8-cineol e isomentona, sendo pulegone, neomentol e cariofileno também

encontrados, mas em menores quantidades.

Patel e colaboradores (2007) e Davis e colaboradores (2005) dizem que o
mentol e a mentona sao os dois principais componentes do 6leo essencial de hortela-
pimenta, sendo suas concentracbes minimas esperadas 32,0 e 13,0 %,

respetivamente, e as concentragbes maximas 55,0 e 32,0 %.

O OEHP puro apresentou as concentragdes esperadas para os principais
componentes, de acordo com o preconizado pela ISSO (2006), estando apenas em
maior quantidade do que o previsto o Neomentol. Isso pode ocorrer por motivos como
a variedade da planta e as condicbes de crescimento, alternando, mas né&o

significativamente, as concentragdes de neomentol no 6leo extraido (FREIRE, 2020).

Ja na analise do 6leo essencial extraido da Formulagao 1, a principal diferenca
€ que nao foi notada a presenca do D-limoneno na amostra da Formulagédo 1, como
encontrado na amostra de OEHP. A amostra também apresentou quantidades
menores de mentona e maiores de mentol, sem alteragdes significativas na
composicao do 6leo pois ainda se encontram dentro das concentragdes minimas e
maximas esperadas, o que indica que, mesmo apos o processo de producao do batom
e o tempo exposto ao teste de estresse, o 6leo ainda se apresentou dentro do que era
esperado.

O D-limoneno, de acordo com Crowell (1999), apresenta-se como um terpeno
altamente volatil. Assim como o D-limoneno, o neomentol, o mentol e a mentona
também se apresentam como terpenos, que sédo, de acordo com Croteau (1991)
substancias quimicas conhecidas por se converterem facilmente uns nos outros por
reacbes de oxidacdo. Por serem compostos volateis e termolabeis, podem ser
facilmente oxidados e hidrolisados.

Por estas caracteristicas, as diferencas notadas por aumento ou diminui¢cao
nas concentragdes entre todos os terpenos, no 6leo extraido da Formulacdo 1 com
relacdo ao 6leo de OEHP, poderiam ser justificadas pela presengca das altas
temperaturas no momento da extragao, oxidando os terpenos e convertendo porcoes

deles entre si e justificando as alteracées encontradas.
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Entretanto, a preseng¢a do composto Butil Hidroxitolueno na Formulacao 1, esta
se justifica por ele ter sido adicionado como antioxidante na formulagéo e por ser um

composto lipossoluvel, de ponto de fuséo 70 °C foi arrastado no momento da extragao.

Um estudo de Nilo (2015) comparou 5 marcas diferentes de 6leo essencial de
hortela-pimenta através de cromatografia gasosa com espectrometria de massas,
identificando as porcentagens de cada constituinte em cada o6leo. Os resultados
obtidos identificaram que o mentol encontrou-se de 35,5 até 50,70 % nos Oleos, a
mentona de 6,2 até 21,22 %, isomentona de 0,1 até 6,64 %, neo-mentol de 0,74 até
4,6 %, D-limoneno de 0 até 0,03 %. Dentro dos resultados obtidos pelo estudo e em
comparagao com a analise do oleo realizada no presente trabalho, o OEHP comercial
apresentou niveis mais altos de D-limoneno, mentona, isomentona e neo-mentol. O
OEHP extraido das amostras de batom apresentaram diferencas quanto ao dleo
comercial e ficaram mais proximos dos resultados obtidos no estudo quanto aos
componentes isomentona e mentona. As diferengas obtidas podem ser explicadas por
diferentes formas de cultivo, de acordo com Chagas e colaboradores (2009), onde foi
analisada uma amostra de OEHP cultivada em Manaus, obtendo concentracbes

diferentes de uma cultivada em S&o Paulo.

A Farmacopeia Brasileira (2010) caracteriza as porcentagens dos
componentes do OEHP como: D-limoneno 0,5 - 5,0 %, Mentona 6,0 - 30,0 %,
Isomentona 2,0 — 10,0 %, Neo-mentol 2,0 — 3,5 %, Mentol 35,0 — 79,0 %. Comparando
os resultados obtidos com os resultados esperados pela Farmacopeia, somente o
Neo-mentol encontrou-se acima do esperado no OEHP obtido da Formulagdo 1. Uma
possivel justificativa seria explicada pela conversdo de terpenos uns nos outros, de

acordo com Croteau (1991).
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6 CONCLUSOES

A partir dos resultados experimentais obtidos, € possivel concluir:
* Foi possivel desenvolver formulagdes tdpicas labiais contendo éleo essencial
de Mentha x piperita (L).
* Farmacotecnicamente, as formulacdes elaboradas aceitaram a incorporagao
do dleo essencial de hortela-pimenta em sua composigao.
* As formulagdes testadas n&o sofreram alteragdes fisico-quimicas significativas
durante os testes de estabilidade acelerada e estabilidade preliminar por ciclo gelo-
degelo.
* As formulagbes permaneceram estaveis apos a condugdo dos testes de
estabilidade preliminar por ciclo gelo-degelo e estabilidade acelerada.
* O sensorial e as caracteristicas fisico-quimicas faz formulacbes testadas
apresentaram-se de acordo com o preconizado.
* O método utilizado para a extracdo do dleo essencial de hortela-pimenta so6 foi
eficaz para a extragcado do 6leo da Formulagao 1.
* O dleo essencial de hortela-pimenta da Formulacao 1 foi caracterizado apds o
teste de estabilidade acelerada, apresentando alteracbes quanto aos terpenos

presentes em sua composigao.
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