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Desenvolvimento e estabilidade de formulacao cosmeética
obtida com corante natural azul

Development and stability of cosmetic formulation obtained with natural
blue dye

RESUMO

Introdugdo: Dentre os corantes de fontes naturais disponiveis no mercado, os mais comuns s&o aquelas capazes de
conferir as cores vermelha, roxa, laranja e amarela, sendo a coloragdo azul relativamente escassa. A espécie Ravenala
madagascariensis, também conhecida como arvore dos viajantes, é uma planta oriunda da Ilha de Madagascar, Africa
do Sul, caracteristica por sementes recobertas por arilos fibrosos de coloragdo azul intensa. Objetivo: Descrever uma
metodologia capaz de extrair e incorporar os corantes azuis presentes nos arilos em uma formulagdo dermocosmética
estavel. Metodologia: Foi realizado screening com distintos liquidos extratores para a obtengdo do extrato dos arilos.
O extrato em ciclometicone foi incorporado em preparagdes cosméticas empregando-se as bases Polawax® e Cold
cream. Apds a avaliagdo dos aspectos sensoriais, a formulagdo preparada com Polawax foi direcionada para avaliagéo
de estabilidade acelerada (15 dias) de acordo com o protocolo definido pela ANVISA. Resultados: O melhor processo
extrativo foi obtido pela utilizagdo do ciclometicone, que é um excipiente compativel com o preparo de formulagdes
cosméticas. O produto contendo 1% do extrato dos arilos em ciclometicone, incorporado a base Polawax, foi avaliado
em relagdo as variaveis aspecto, cor (azul), odor, sensagdo ao tato e pH (5,5) e ndo apresentou alteragdes no ensaio
de estabilidade acelerado. Conclusdo: Com a metodologia apresentada, foi possivel extrair e preparar uma formulagéo

dermocosmeética estdvel com nova proposta de corante azul, aplicavel como excipiente para formulagdes.

Palavras-chaves: Corantes; Cosméticos; Arilos.

ABSTRACT

Introduction: Among the dyes from natural sources available in the market, the most common are those capable
of giving the colors red, purple, orange and yellow, being the blue coloration relatively scarce. The Ravenala
madagascariensis species, also known as the traveler’s tree, is a plant from Madagascar Island, South Africa,
characterized by seeds covered by intense blue colored fibrous aryls. Objective: To describe a methodology capable
of extracting and incorporating the blue dyes present in aryls in a stable dermocosmetic formulation. Methodology:
Screening with different extracting liquids was performed to obtain the extract of the arils. The cyclomethicone extract
was incorporated into cosmetic preparations using the Polawax® and Cold cream bases. After evaluation of sensory
aspects, the formulation prepared with Polawax was directed to accelerated stability evaluation (15 days) according
to the protocol defined by ANVISA. Results: The best extraction process was obtained by the use of cyclomethicone,
which is an excipient compatible with the preparation of cosmetic formulations. The product containing 1% of the
cyclomethicone aryl extract, incorporated into the Polawax base, was evaluated in relation to the variables appearance,
color (blue), odor, touch sensation and pH (5.5) and showed no changes in the stability test accelerated. Conclusion:
With the methodology presented, it was possible to extract and prepare a stable dermocosmetic formulation with new

blue dye proposal, applicable as an excipient for formulations.

Key-words: Coloring Agents; Cosmetics; Arils.
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INTRODUCAO

A industria cosmética desenvolve produtos cada
vez mais sofisticados, estimulando o desenvolvimento
de novos efeitos estéticos, como também de novas ma-
térias-primas mais funcionais.! A busca e utilizagdo de
moléculas de origem natural capazes de conferir cor aos
produtos de consumo humano tém se elevado, em fun-
cdo da preocupacdo dos consumidores com os possiveis
efeitos deletérios a salde, ocasionados por pigmentos
e corantes sintéticos. Assim, novos insumos de fontes
naturais sustentaveis e biodegradaveis apresentam van-
tagens por estarem fortemente associados a beneficios
a saulde.23 Dentre estes efeitos pode-se ressaltar suas
propriedades antioxidantes, efeitos anti-inflamatoérios e
na prevencao de doengas cronicas ndo-transmissiveis.?3

Dentre os corantes orgéanicos naturais comer-
cializados utilizados na fabricagdo de produtos para
consumo humano, temos disponiveis moléculas capa-
zes de conferir as cores vermelha, roxa (por exemplo,
as betalainas e antocianinas), laranja e amarela (por
exemplo, os carotenos, bixinas e curcumina). Entre-
tanto, nenhum destes proporciona a cor azul, que é de
ocorréncia relativamente rara na natureza.* O principal
pigmento azul é o indigo, que é extraido de plantas que
possuem um glicosideo do 3-hidroxiindol (sem cor).
Sua coloragdo azul é resultado de modificacdo quimi-
ca, que ocorre apos ser extraido, hidrolisado, oxidado e
dimerizado.5 Este corante tem baixa estabilidade a luz,

a altas temperaturas e as substancias acidas, perdendo
sua coloragdo caracteristica na presenca de SO, e acido
ascorbico.®

A espécie vegetal Ravenala madagascariensis é
nativa de Madagascar (Africa do Sul), com importantes
aplicacdes econOmicas e etnobotanicas.”® Esta espécie
tem sido amplamente cultivada nos trépicos, com gran-
de comercializacdo e adaptacgdo as regides do Brasil,
sendo seu cultivo exclusivamente ornamental. Apresen-
ta-se como uma palmeira com folhas dispostas como
coroa. Suas sementes sdo empregadas para a fabricagao
de alimentos em paises africanos e asiaticos. Existem
alguns relatos na literatura a respeito da aplicagdo etno-
farmacoldgica dos extratos de suas folhas para o trata-
mento de diabetes, céalculos renais e diarreia.”8?°

No interior da estrutura vegetal da R. madagas-
cariensis existe uma estrutura capsular que promove o
armazenamento das sementes da planta. Suas semen-
tes sao envoltas por estrutura fibrosa denominada arilo
(figura 1). Os arilos estdo relacionados a dispersdo das
sementes por animais e sdo compostos de elevados teo-
res de lipidios.1® Nesta espécie, em especial, os arilos
azuis despertam peculiar interesse, uma vez que a sua
coloragdo se mantém inalterada mesmo apo6s a morte
celular do vegetal, como relatado para a outra espécie
desta mesma familia, Strelitzia nicolai.l:2

A necessidade de inovagao no desenvolvimento
de pigmentos e corantes através de produtos de ori-
gem vegetal, que dispensem a cadeia de produgdo e o
envolvimento de reagentes toxicos ao meio ambiente,

Figura 1: Aspectos morfoldgicos das capsulas que contém as sementes recobertas pelos arilos azuis de Ravenala madagascariensis
e obtengdo de biomassa de corante. Em A, a foto retrata as capsulas secas que contém as sementes envoltas pelos arilos. Em B, o

resultado do processo de obtengdo de biomassa de corantes azuis apos extragdo/levigacdo com ciclometicone seguida de centrifu-

gagao.
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estimula a busca de novas moléculas a serem utilizadas
com esta finalidade.!3

Os arilos de R. madagascariensis foram empre-
gados como uma nova alternativa de baixo custo para
extragdo de pigmentos estaveis para aplicacdes dermo-
cosméticas. Neste contexto, o objetivo da presente pes-
quisa foi descrever metodologia capaz de extrair e in-
corporar o pigmento azul dos arilos em uma formulagdo
dermocosmética e testar sua estabilidade em relagdo
aos aspectos cor, odor, sensagao ao tato e pH.

MATERIAL E METODOS

A coleta do material vegetal se restringiu ape-
nas ao envoltdério capsular que contém as sementes en-
voltas pelos arilos, sem promover danos as plantas. Este
projeto foi cadastrado no SISBIO sob o niumero 49094.

As amostras utilizadas para este trabalho foram
de um exemplar residencial localizado no Bairro Aero-
porto, na cidade de Juiz de Fora - MG, em janeiro de
2015. Uma exsicata da planta foi preparada, identificada
e depositada no Herbario Leopoldo Krieger da Univer-
sidade Federal de Juiz de Fora (CESJ 6381). Os arilos
foram retirados manualmente das sementes e armaze-
nados a temperatura ambiente no Laboratério de Estru-
tura e Funcdo das Proteinas, no Instituto de Ciéncias
Bioldgicas da Universidade Federal de Juiz de Fora, onde
foram realizados os ensaios. As capsulas contendo as
sementes foram mecanicamente removidas para obten-
¢do das sementes contendo os arilos.

A biomassa de coloragao azul foi obtida a partir
do processo de levigagdo dos arilos de R. madagasca-
riensis (material de partida de 5 mg, que gera apro-
ximadamente 1 mg de biomassa) com o Ciclometicone
(silicone volatil de baixa viscosidade), Solugdo de Dode-
cilsulfato de Sédio a 10%(SDS), Solugdo Salina prepara-
da com fosfato (PBS, pH 7,4) e Hexano (puro), seguido
de sua centrifugacdo para separagao das camadas. O
procedimento gera uma camada de arilos resultantes,
seguido da camada de biomassa azul.

O preparo destas bases Polawax e Cold cream
foram adaptados de preparagdes descritas por Casteli
et al'* e Santos et al'>.A preparacdo foi planejada para
obtencdo de uma solugcdo contendo em torno de 1% do
agente corante. A biomassa produzida foi incorporada
em 100 mg das bases cosméticas previamente prepara-
das, sendo elas: uma preparacao de cera autoemulsio-
nante ndo idnica para emulsdo 6leo/agua, popularmente
denominada de Polawax® (Emulsdo O/A), e uma prepa-
racdo de emulsdo agua/dleo, popularmente conhecida
como Cold cream, composta de agua (contendo borato
de sbdio e conservantes/parabenos), cera de abelhas,
6leo mineral, monoestearato de glicerila, 6leo de amén-
doas, miristato de isopropila, polawax e ciclometicone,
mantendo o pH das formulagdes em 5,5.

Para a avaliacdo acelerada da estabilidade da
preparacao, foi empregado o guia de estabilidade de

produtos cosméticos preconizado pela ANVISA.1617 Devi-
do as caracteristicas sensoriais do produto, o estudo de
estabilidade foi realizado com o creme preparado com
base Polawax, contendo 1% do corante natural.

Conforme preconizado pelo guia, um pré-ensaio
foi conduzido a fim de se avaliar a qualidade do produto,
verificando a possibilidade de prosseguir com a formu-
lagdo no teste de estabilidade. Para isso, o mesmo foi
submetido a centrifugacao a 3000 rpm, por 30 minutos,
para avaliar a presenca de separacao de fase. Uma vez
que o sistema se manteve integro, o estudo pdde ser
iniciado.

As amostras foram acondicionadas em tubos de
polipropileno com capacidade para 15 mL. Cada tubo
recebeu 10 g de produto pronto (formulagdo). O produto
foi acondicionado de forma a garantir o head space (2/3
de espaco vazio para trocas gasosas), sendo submetidas
as distintas condigGes de analise: (I) estufa a 37°C %
2°C; (II) geladeira a 5°C £ 2°C; (III) exposicdo a luz; e
(IV) ciclos de 24h em descongelamento e congelamento,
em 40°C £ 2°C e -5°C £ 2°C.

O estudo de estabilidade acelerado foi conduzi-
do com amostras controles (sem corante e com coran-
te), armazenadas em ambiente arejado, ao abrigo da
luz, durante um periodo de 15 dias. Os parametros de
avaliacdo adotados no estudo de estabilidade do produto
em analise seguiram as metodologias recomendadas no
guia da ANVISA.1%17 O planejamento das analises execu-
tadas foi descrito na tabela 1.

As variaveis “sensacdo ao tato” e “odor” foram
avaliadas por trés analisadores (operadores) distintos.
Um medidor de pH de bancada (Tecnal PH-Meter TEC
2) foi empregado para mensurar as alteracdes de pH
em solugdes contendo 10% (p/v) das preparagoes
submetidas as distintas condigdes. Em relacdo a cor, foi
preparada com cada uma das amostras uma dispersdo de
1:1 (p/v) em agua destilada e o espectro de absorbancia
na faixa de comprimento de onda da luz visivel foi
escaneado em espectrofotometro (Spectramax 190 -
Molecular Device®).

RESULTADOS

Cada capsula que comporta os arilos produz
cerca de 6,23g de sementes, sendo que os arilos
correspondem a 15,85% desta massa. Esta proporgao
revela que conseguimos obter aproximadamente 1g de
arilos por capsula. Apods a levigacdo e centrifugacdo do
extrato, a biomassa que se encontrou disponivel para
a incorporacdo na base farmacéutica esta ilustrada na
figura 1B.

Diversos liquidos extratores foram empregados
para a levigagdo dos arilos na expectativa de extragdo do
corante para incorporagdo do mesmo em formulagdes.
Dentre estes, apenas o ciclometicone ndo apresentou
incompatibilidade com as bases cosméticas empregadas
(tabela 2).
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Tabela 1:
recomendagdes do guia da ANVISA.1617

Parametros de avaliados no estudo de estabilidade acelerado de cosméticos, de acordo com as

Metodologia

Observam-se visualmente as caracteristicas da amostra,
verificando se ocorreram modificagdes macroscopicas em
relacdo ao padrdo estabelecido.

Submete-se a amostra do produto em estudo, pura ou
diluida, a andlise de varredura por espectrofotometria na
regido do visivel e compara-se ao espectro de referéncia.
Variagdes na intensidade da banda (efeitos hipercrémico
e hipocromico) ou no comprimento de onda relativo a
absorcdo maxima - A max (efeitos batocrémico ou
hipsocrémico) indicam alteragdes na intensidade da
cor ou mesmo modificagdo de coloragao. Avalia-se uma
dispersdo 1:1 (p/v) em agua destilada.

Compara-se o odor/sensacao ao tato da amostra com a
do padrdo estabelecido.

Parametro Classificagao
Aspecto 1- Normal, sem alteragao;
2- Levemente separado, levemente
precipitado ou levemente turvo;
3- Separado, precipitado ou turvo.
Cor Avaliagdo espectrofotométrica
Odor/ 1- Normal, sem alteragdo;
Sensacado ao
tato 2- Levemente modificada;
3- Modificada;
4- Intensamente modificada.
pH De acordo com o padrdo

Utiliza-se o pHmetro e a determinacdo € medida pela
diferenga de potencial entre dois eletrodos imersos na
amostra em estudo. Para esta avaliagdo emprega-se uma
dispersdo aquosa a 10% (p/v).

Tabela 2: Liquidos extratores empregados para extracdo dos corantes azuis dos arilos de Ravenala

madagascariensis.

Extrator

Condicdao de extragao

Aspectos da solucao

Ciclometicone

Dodecilsulfato de sddio
(SDS)

Solugao salina-fosfato 0,0
(PBS)

Hexano

Solugdo a 10%

Puro Azul intenso

Azul intenso

1M pH 7,2 Azul intenso

Puro

Azul intenso

Por desconhecer a natureza quimica exata da
composigao do corante azul, o extrato foi incorporado
em duas bases farmacéuticas distintas, Polawax e Cold
cream, capazes de proporcionar a criagdo de emulsdes
com sistema de dispersao das fases de modo inverso. A
formulagdo a partir da base Polawax gera uma emulsao
de 6leo em &gua (privilegiando componentes aquosos),
enquanto a base Cold cream se trata de uma emulsao
do tipo &gua em dleo (ideal para incorporagdo de
moléculas de baixa polaridade). Foi possivel observar
que a dispersdo do corante ocorreu completamente em
ambas, sem nenhum tipo de resisténcia o que permite

concluir que o corante é aplicdvel em tipos distintos de
emulsdo A/O e O/A (figura 2).

O estudo de estabilidade preliminar aplica
extremas condigGes de temperatura a fim de acelerar
possiveis reagdes/alteragdes entre os componentes da
formulagdo, indicando assim a instabilidade do produto.
O teste foi conduzido por um periodo de quinze dias,
e em seguida submetido a analise dos parametros de
aspecto, cor, odor, sensagao ao tato e pH. Para dar
continuidade ao estudo de estabilidade, selecionou-se
apenas o produto preparado com a base Polawax, uma
vez que as caracteristicas sensoriais do Cold cream ndo
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ae——_ 158 ' ; " o
Figura 2: Aspecto visual da formulagéo de emulsdes contendo a
biomassa de corante azul. O extrato oriundo dos arilos de Rave-
nala madagascariensis levigado em ciclometicone foi incorpora-
do a distintas bases farmacéuticas. Em A, formulagdo preparada
em base Polawax e, em B, formulagdo preparada em Cold cream.

se apresentaram satisfatdrias, no lote piloto produzido.

A avaliagdo macroscépica do produto né&o
apontou nenhuma falha na estabilidade frente as
condigbes empregadas. A tabela 3 apresenta os
resultados da avaliacdo realizada, para os parametros
indicados pelo guia da ANVISA.

De acordo com os dados de triagem, o
produto apresentou estabilidade frente aos parametros
avaliados de caracterizagdo organoléptica e fisico-
quimica, mantendo a integridade fisica do produto. Para
complementar esta avaliagdo a alteracdo no parametro
de cor foi investigada por espectrofotometria. Os
resultados das avaliagbes espectrométricas dos
produtos prontos foram realizadoa e permitiu concluir
que nenhuma alteragdo no parametro cor ocorreu ao
longo do teste de avaliagdo espectrofotométrica.

DISCUSSAO

O crescimento do mercado mundial incentiva o
desenvolvimento de novas tecnologias e novas opgdes
de inovagdo. Nesse contexto, a coloragdo de alimentos
e cosméticos, utilizando fontes naturais, contendo
diferentes classes de corantes, ganhou importancia na

industria farmacéutica, quimica ou alimenticia.> 81920

Oriundo dos envoltdrios capsulares existentes
na Ravenala madagascariensis, o0s arilos azuis
despertam grande interesse tecnoldgico, no que tange
a extragdo dos corantes azuis para posterior aplicagao
em diversos campos da industria. Os dados obtidos
mostram que a incorporacao dos arilos em formulagdes
farmacéuticas propde a apresentagdo de um novo
excipiente sustentavel e biodegradavel.

De todos os extratores empregados sobre os
arilos na tentativa de extragdo dos compostos corantes,
o uso do ciclometicone, que apresenta um carater
hidrofébico, foi o mais promissor. O ciclometicone é
um excipiente utilizado em formulagSes cosméticas
sendo empregado como agente umectante, emoliente
e/ou agente para incrementar a viscosidade.?' Por
ser um extrator de baixa toxicidade,?! foi ideal para o
desenvolvimento de um procedimento simplificado com
excelente custo-beneficio no processo de extracdo dos
corantes em questao. Outros processos extrativos foram
descritos por Carpanez!® empregando liquidos extratores
agressivos (acidos, bases, solventes organicos) que sao
incompativeis com a incorporacdo em produtos para uso
humano.

O extrato em ciclometicone obtido a partir dos
arilos pode ser incorporado em bases farmacéuticas,
sendo a base composta por Polawax a que apresentou
caracteristicas sensoriais mais adequadas/promissoras.
A primeira etapa da avaliacdo de estabilidade é definida
pela avaliagdo macroscopica onde pobde-se observar
que houve completa dispersdo do corante extraido
pelo produto, sem problemas de homogeneizagdao. As
caracteristicas sensoriais de produtos cosméticos sdo
de grande importancia, pois ajudam a mensurar as
mudancgas que podem ocorrer até que o produto chegue
ao consumidor, podendo definir a aceitagdo do mesmo.
AlteracOes nessas caracteristicas podem ser promovidas
por processos diversos que provocam a desestabilizagdo
da formulagdo.®?? Nestes aspectos, a formulagdo
apresentada foi bem sucedida nos ensaios, ndo
apresentando alteragdes capazes de afetar o consumo

Tabela 3: Caracterizagdo organoléptica e fisico-quimica parcial, com os valores de pH de solugdes a 10% (p/v) da
formulagdo testada. Classificados em: normal (sem alteragdo); levemente modificado; modificado; e intensamente

modificado.
Ambiente

Parametro
Controle® Luz® Geladeira® Estufa® Ciclo®
Aspecto Normal Normal Normal Normal Normal
Cor Normal Normal Normal Normal Normal
Odor Normal Normal Normal Normal Normal
Sensagao ao tato Normal Normal Normal Normal Normal

pH 5,79 5,76 5,72 5,73 5,75

(1) Ambiente arejado, ao abrigo da luz; (2) Exposicdo a luz; (3) Geladeira a 5°C + 2°C; (4) Estufa a 37°C + 2°C e (5) Ciclos de
24h em congelamento e congelamento, em 40°C = 2°C e -5°C %+ 2°C.
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do produto ou potencialmente nocivas aos usuarios.

Em relagdo ao pH das formulagdes, ndo foram
observadas alteragdes relevantes sob as condigOes
experimentais testadas. Em todas as condigdes de
temperaturas e exposicdo a luz, evidenciou-se a
preservacao do produto formulado. As alteragdes de
pH em formulagGes farmacéuticas e cosméticas sdo
preocupantes, pois podem alterar toda a formulagao
desde o aspecto (mais ou menos viscoso) até a eficacia
do principio ativo utilizado, podendo, desta forma, nao
fornecer o resultado esperado, uma vez que alguns
ativos ndao apresentam estabilidade em determinados
pH e podem irritar a pele.!6:22:23

A avaliagdo preliminar de estabilidade nao
estima a vida de prateleira de um produto ou confere os
dados completos da estabilidade a respeito do mesmo.
Estes ensaios tém como objetivo triar as formulacGes
promissoras no desenvolvimento de novos insumos e
produtos.¢2223 Sendo assim, dentro dos parametros
avaliados, pode-se concluir que a incorporagdo do
extrato oriundo de Ravenala madagascariensis apresenta
potencial farmacotécnico, por apresentar resultados
satisfatdrios, sem alteracgdes significativas das amostras
expostas, quando comparadas com o grupo controle
com o corante e ndo submetido as condigdes extremas.

CONCLUSAO

O extrato de Ravenala madagascariensis se
apresentou viavel em bases farmacéuticas, sendo
extraido por um processo de levigacdo utilizando o
ciclometicone, que por ser um excipiente que ja compoe
formulagdes  farmacéuticas, minimizou possiveis
problemas relacionados a incorporacdo de excipientes de
diferentes propriedades, além de otimizar a formulagao
a ser desenvolvida.

De acordo com o estudo preliminar de estabi-
lidade, o extrato se apresenta promissor para a incor-
poracdo em formas farmacéuticas. Porém, para que o
mesmo seja adequado para a utilizagdo pretendida, uma
sequéncia de testes sobre o mesmo ainda devem ser de-
senvolvidos de modo a caracteriza-lo e torna-lo adequa-
do para o uso como um novo excipiente farmacéutico
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