=
2 ipb
—
S
INSTITUTO POLITECNICO Escola Superior Agraria
DE BRAGANCA

Oleo do trigo Barbela em creme “cold cream”:
avaliacao do seu potencial

Alexandra Filipa Marto Teixeira

Dissertacao apresentada a Escola Superior Agraria de
Braganca para obtencéo do Grau de Mestre em Produtos
naturais e Bioaplicacoes

Orientado por
Luis Avelino Guimaraes Dias
Maria Leticia Estevinho

Braganca
2024






Agradecimentos

Em primeiro lugar, expresso o meu profundo agradecimento ao Professor Doutor
Luis Dias pela sua incansdvel dedicacdo, constante disponibilidade, e valiosos
ensinamentos transmitidos ao longo deste percurso. A sua orientacdo, apoio
e paciéncia foram essenciais para a realizacéo deste trabalho.

A Professora Doutora Leticia Estevinho, agradeco pela sua disponibilidade, pelos
incentivos e pelos conhecimentos partilhados, que contribuiram significativamente para
0 desenvolvimento desta tese.

A Diana, a Natélia, a Lais e & Hellen expresso o meu reconhecimento pela ajuda
prestada, pelas palavras de encorajamento e motivacéo, e, acima de tudo, pela amizade e
apoio constante ao longo desta jornada.

Aos meus pais, manifesto a mais profunda gratidao pelo apoio incondicional em
todas as fases deste processo. Agradeco pela paciéncia, pelos conselhos, pelo amor e por
me ajudarem a alcangar os meus objetivos com perseveranca e confianca.

A0s meus amigos, agradeco 0 apoio continuo, a amizade e 0 companheirismo em
todos os momentos, bem como pelos momentos de descontracdo e alegria que sempre
guardarei com carinho.

Por fim, agradeco a todos os meus familiares e amigos que, direta ou
indiretamente, contribuiram para a concretizacdo deste trabalho, oferecendo o seu apoio

e celebrando as minhas conquistas. A todos, 0 meu sincero agradecimento.



Este trabalho foi em financiado pelo Projeto PRR (PRR-C05-103-i-000161) com
o titulo de “Desenvolvimento de cadeias de valor de cereais tradicionais para uma
alimentacdo sustentavel em Portugal”. O projeto esta inserido na medida 12 -
Alimentacdo sustentavel e tem financiamento Nacional e Europeu. O projeto tem como
objetivo promover a producdo do cereal tradicional de Portugal e criar uma cadeia de

valor que envolva os produtores, transformadores, comerciantes e consumidores.

e V.

Q /) Deseavolvimento de Cadeias de Valor de Cereais Tradicionais

para uma Alimentacao Sustentivel em Portugal

EERTRA Projeto PRR-C05-103-i-000161
MEDIDA 12 — ALIMENTACAO SUSTENTAVEL

- Financiado pela
PRR g_ﬁ 8 REPUBLICA - s :
&= Unido Europeia
o Place de mucveeecse @ PORTUGUESA e ereraboaEt)

e Resiliéncia

ra
de Va!

PIETA/Y\EDITERRANICA



Indice

Y- To LYol T 0 1= ) o L PRSPPI 1]}
3Te [ToT=Xe LR AT (U L5 L3OO IV
INAICE @ ADEIAS......veeiieeeeeeeeee ettt ettt ane Vi
Lista de abreviaturas ..o e Vi
RESUMIO ceiiiiiiiiiiiiiiiii it Vil
ADSTIACT .t X
CAPTTULDO Lottt 2
1. INtrodUGa0 € OBJELIVOS......euiiiiiiee e e e e e e e s 2
00 1 4 o Yo [ U Tt o LRSS 2
1.2 OB ETIVOS ..ttt ettt e e e e e eee bbb e e e e e sesbbrra e e e e e e eeeeabrrrarraeaeeeennns 3
1.2.1 ODbjJetiVO BEIal ceveeeeee e e e e e e 3
1.2.2 ODbjetivos @SPECITICOS ....uviririeieeeieiiciieeee et e e e e e e e e e eerrereeeeeeeenanns 3
CAPTTULDO 2.t 5
2. Referencial tEBOIICO ...c..ueiiieiieeeee e e 5
2.1 HiStOria dOS COSMEBTICOS...c..uiiiieriiiiiieeiie ettt 5
2.2 Legislacdo e regulamentacdo de cosméticos Na EUropa......cccccvvveeeeeeeeiecnnvneennenen. 6
2.3 Apele € SUQ CONSEITUIGAO .ueiiiuriiieiiiiiiee ettt ettt e st e et e e s re e e e s s aae e s s saeaeeeeans 7
D0 701 R T o To T [ o =] 1D TSP URPPRR 9
2.4 Desenvolvimento COSMECEUTICO ....ccvuiiiriieiiiieiiiie ettt 10
2.5 Evolucao do “Cold Cream” ...ttt e 11
2.6 Efeito do “cold cream” Na Pele.......uuiii i 11
2.7 Componentes da formulagao ... 12
2.7. 1 TrIZO ESPEITA .ottt e e e e naaraees 13
2.7.2TriB0 Barbela.......eeeeeeeeeee e e 14
2.7.3 CeraLanette N . ... i 15
2.7.4 Parafina LIQUIE .....uveeeeeee ettt e e e ettt ee e e e e e e e eeanbrereee e e e e e e nanneens 16
2.7.5 VaS@IINQ. ..t 17
2.7.6 LANOKING «.eeieiteete et s 18
2.7.7 GHCOIING ettt s s e 19
2.7.8 AU dESIONIZAA@ .. cvieieeieeeeeeeeceeee ettt 20
2.7.9 CoNSErvante NiPABIN...cccceeiviiiiieie s e e s e s e e e s e e e e e e e e e s e e 21
2.8 NIR € as aplicagles Na PEIE.......ccivcuiieeieieee et eaen e e 21

(@Y 21 1 10 T T 24



3. MaAterial @ MEBTOTOS ..ottt e ettt r ettt e s e etaaeseetaneseesanesaens 24

N o T a0 o T o L= A 7= TP 24
B = ToF Lo Yo [l = Lo T Lo (U] = TP PPRRRRRRPP 24
3.1.2 Andlise de Acidos Gordos por Cromatografia Gasosa.......ecveveeeeeeevreerseenn. 25
3.2 Desenvolvimento de formulagao COSMELICA .....ceevvevieiiiiiiiie e 26
3.3 Analise quimica e propriedades biolOgICas .......ccceeeveeeiiriiieeieiieee e 27
3.4 Testes de estabilidade da formulagdo cosmética .......cccceeeeeieiccciiieeeee e, 28
I R Y (R o = T g o 1] ol T PP 28
3.4.2 Teste de tEMPEratUras .....ccccciiiieeeee et e e serrrre e e e e e e s eee e e e e e e e e e s nnnneees 28
3.4.3 Teste ESPectrofotOmMEtriCO .. ..o 29
3.5 TeSteS fiSICO-QUIMICOS. .uiiiiiiiiiiciirreeee e e eecccirree e e eeeescrre e e e e e e e e sesaarbereeeeeeeesnnnsnreens 29
3.6 Testes microbioldgicos dos extratos € doS Cremes........eeeveeeevicccvreereeeeeeeercennnee 35
3.6.1 Preparagado das @MOSLIAS ....uuiiiieueieeieiieeeeeiieeeeessreeeeseieeeeessnaeeeesanaeeeeenaneeeenns 35
3.6.2 Contagem de bolores € 1eVEAUras........cccvveeeeeeeeieiccirreeeeee e e e 36
3.6.3 Contagem de aerdbios mesofilos totais.....cccceeeiecciiiiiieiie e, 37
3.6.4 Pesquisa e quantificacdo de Escherichia coli/ coliformes totais.........c..ccuu.... 37
3.6.5 Pesquisa e contagem de StaphyloCoCCUS QUIEUS .........cueeeeeeeecccviereeeeeeeeeceenn, 38
3.7 Atividade antibacteriana do exXtrato .........ccoceeiiiiiiiiiiii 39
3.8 Atividade antifUNiCa......cccoiieeiiriiiiiee e 40
3.9 Testagem dos cremes na pele com NIR........eeveviiiiiiiicieeeeieeeceecrereee e 41
20 0 I 1 Vo TU =T 4 o LSRR 43
CAPTTULO 4.t 45
4. ReSUItados € DiSCUSSA0....cciuiiiiiiiiiiiieiiiee ettt ettt e e 45
4.1 Extrato do trigo Barbela e do trigo ESpelta.....ccccccevveccnrveeeiiieiieiieeeeeee e 45
4.1.1 Perfil de ACIAOS SOIdOS .....ccooviuriiieiiee ettt e e et e e e e e e e enanrees 45
4.1.2 Analise quimica e propriedades bioldgicas .......ccccocvveiirriiieeiiiiiiiie e, 47
4.1.3 Analise MiICrobiOlOGICA. . .uuiiiuiiiee it 48
4.2 Creme “Cold-Cream” ...t 50
4.2.1 Propriedades bioldgicas e teste organoléticos ........ccccceeeeeeiicccciiiieeeee e, 50
4.2.2 Teste de tEMPEratUras ....cccccccciiiieeie et e e e e e e e e e e e e e e e e s ennneeees 52
4.2.3 Teste espectrofOtOMELIICO......cciiiiiiieeeciee e e et 55
4.3 Testes fISICO-QUIMICOS. .uuuiiiiiiiiiiiiirieeeee e et eeeeeeearrreeeeeesseenbrereeeeeeeeeensnreens 56
4.4 Analises MiCrobiolOgICaS. ....cccucuiieiiciiee e e e 63
4.5 Atividade antibacteriana e antifUngica .....cccocveeeeeeiiicciiieeee e 65
4.6 Testagem dos cremes na pele com 0 NIR........oeiiiiiiicciiiiiee e, 66



4.7 Inquérito sobre o “cold cream” com extrato de trigo Barbela ........cccccceennnnnneeee. 68

CAPTTULO 5ttt 72
5 CONCIUSEO. .ttt et st s e s ne e 72
PErsSPEtiVas fULUIAS ...eeei i e e e et e e e e e e e et er e e e e e e e ennans 73

CAPITTULO B ...ttt sttt n st n st s e enenans 75
6. RETEIENCIAS ..eeiieiieeiee et sne e 75

ANEXOS bbb 82



Indice de figuras

Figura 1. Evolucdo da maquilhagem ao 1ongo doS anos ..........cccceeeeiieiinienienese e 6
Figura 2. Esquema da anatomia da pele humana...........cccoeiiiiiiiiiiicicc e 8
Figura 3. Representacédo dos diferentes tipos de pele: normal, seca, mista e oleosa........ 9
Figura 4. Farinha de trigo Espelta biologica ............cccoeveiieiiiiciiccec e 13
Figura 5. Farinha de trigo Barbela bioldgica.............ccccociieiiiiicccc e 15
Figura 6. Cera Lanette N .......ccooiiiiiiieiiiei e 16
Figura 7. Parafina LiQUIta..........ccooieiiiiiiiiei e 17
Figura 8 Vaselina SOlITA ..........cc.oiveiiiicie e 17
Figura 9. Lanolina ANIAIa ........ooveeiie it 18
Figura 10. Glcerina lQUITa...........corveiieieieeieees e 19
Figura 11. Equipamento de producéo da agua destilada............ccccecveviiieiviic e 20
Figura 12. Nipagin (Metilparabeno) ..........cccoviiiiiiii i 21
Figura 13. Testagem do creme na pele utilizando O NIR ..o 22

Figura 14. Extracdo do Gleo de trigo através do soxhlet e utilizacdo do roto-evaporador

para evaporaGao d0 SOIVENTE.........c.ccveiiiie e sre e 25
Figura 15. Medicd0 do VOIUME de CreME .......c.ocveeiiieie e 30
Figura 16. Teste da VIDragao MECANICA ..........cvveriiiriieieieiesie st 31
Figura 17. Teste de centrifugagdo dOS CrEMES. ........ccveieierierieniesie e 32
Figura 18. Teste da luz N0S diferentes CremMeS........cvecuviieiiere e 33
Figura 19. Diagrama do Espago de Cor CIELAB ... 34
Figura 20. Teste da VISCOSIAAUE. .........cveiiriiriiiiiiiieieeieiee et 34
Figura 21. Demostracao das diluiGOes preparadas...........cccoeverererinenieeiene e 36
Figura 22. Contagem de bolores e leveduras em meio Rose Bengal ............ccccccvevveenene 36
Figura 23. Contagem de mesofilos totais em meio de cultura Plate Count Agar........... 37
Figura 24. Anélise de Escherichia coli e coliformes total ... 38
Figura 25. Contagem de StaphylOCOCCUS QUIBUS .........ccueiviiiiriiiiiiirieeeeee s 38
Figura 26. Atividade antibacteriana do extrato de trigo Barbela e trigo Espelta............ 40
Figura 27. Atividade antifungica do trigo Barbela e do trigo Espelta............c.cccocve.... 41
Figura 28. Testagem dos cremes na pele com 0 NIR ..o 42

Figura 29. Analise do pH dos diferentes cremes a uma temperatura de 25°C e 40°C.... 52

Figura 30. Analise do pH dos diferentes cremes a uma temperaturaa 25 e -25 ............ 53



Figura 31. Anélise do pH dos diferentes cremes a uma temperatura inicial 25 e final 25

........................................................................................................................................ 54
Figura 32. Teste eSpetrofOtOMELIICO.......coieiririicere e 55
Figura 33. Teste de viscosidade para o0 creme com extrato de Trigo Barbela................ 60
Figura 34. Teste de viscosidade para o0 creme com extrato de Trigo Espelta................. 61
Figura 35. Teste de viscosidade para 0 creme Controlo...........ccoooveveiiiieiieneniieseee 62
Figura 36. Espectros NIR entre 900 e 1700 nm para a pele sem creme, com creme
controlo, com creme Barbela e com creme Espelta e apos a aplicagcdo do creme, nos
tempos 2 min, 5 min, 10 min, 30 min, 1 h, 2h, 3 h,4h,5h, 6 h, 7 h e 8h horas. ......... 67
Figura 37. Comparacéo dos diferentes cremes ao longo do tempo.........ccccceevereeieennnns 68



Indice de tabelas

Tabela 1 Lista dos ingredientes utilizados na formulago............ccocevvveiineniicnnnnn 26
Tabela 2 Acidos gordos presentes no extrato de trigo Barbela e trigo Espelta. ............. 47
Tabela 3 Ensaios de DPPH, compostos fendlicos totais e rendimento ..............ccc.e..e.. 48
Tabela 4 Analise microbioldgica antes e depois de pasteurizado os extratos ................ 49

Tabela 5 Resultados obtidos na analise da capacidade antioxidante e dos compostos

TENOLICOS TOTAIS ... vttt ettt bbb 50
Tabela 6 Densidade dos varios cremes no TO € N0 T28 ......ccoccvvvviiiniininienene e 57
Tabela 7 Dados da cor avaliados em TO e em T28 diaS .......cccceveririiieiieieiese e 59
Tabela 8 Analise microbioldgicas d0S CremMES ..........cccviereirieneneeee s 64

\



Lista de abreviaturas

NIR- Espetroscopia no Infravermelho Proximo

GC- Cromatografia Gasosa

UE- Uniéo Europeia

CPNP- Cosmetics Products Notification Portal

FDA- Food and Drug Administration

O/A- Oleo em Agua

A/O- Agua em Oleo

UFC- Unidades Formadoras de Colonias

SPDV-Sociedade Portuguesa de Dermatologia e Venereologia
RPM- Rotac6es Por Minuto

Vil



Resumo

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o potencial do 6leo de trigo
Barbela na formulagdo de “cold creams”, abordando aspetos como a composi¢do quimica,
atividade antioxidante, estabilidade fisico-quimica, atividade microbioldgica, eficacia
cosmética e aceitacdo pelos consumidores. O 6leo apresentou uma composi¢do rica em
acido linoleico (57-65%) e A&cido alfa-linolénico (3-4%), conhecidos pelas suas
propriedades hidratantes e regeneradoras. Adicionalmente, nos testes de compostos
bioativos, foram observados 2,5-5,83 mg GAE/g de fendis totais que conferem elevada
capacidade antioxidante. No ensaio de atividade antioxidante (DPPH), o éleo de trigo
Barbela apresentou um ECsg de 2,44 mg/mL, evidenciando a sua eficacia na neutralizacéo
de radicais livres e protegéo contra o envelhecimento e o stress oxidativo.

A estabilidade fisico-quimica foi avaliada em diferentes condi¢des de temperatura
e humidade. Os testes de pH indicaram que a formulagédo se manteve estavel, com valores
proximos de 6,41 a 6,69 em temperatura ambiente e entre 6,08 e 6,3 sob condi¢Ges
extremas de 45°C, ideal para aplicacdo cutanea. A andlise revelou que o creme se manteve
consistente em textura, cor e odor, sem separacdo de fases ou sinais de degradacao,
mesmo apos ciclos de aquecimento e refrigeracdo (-25°C a 45°C), demonstrando
viabilidade para comercializa¢do em diferentes condigdes.

A avaliacdo da viscosidade revelou que as formulagfes mantiveram uma
consisténcia estavel ao longo do tempo, sem altera¢des significativas, o que é importante
para a aplicacdo e a experiéncia do consumidor. Além disso, foram realizados testes de
luz para verificar a resisténcia da férmula a degradacdo pela exposicao a luz, sendo que
0s cremes apresentaram alta resisténcia e mantiveram suas propriedades estaveis mesmo
apos ciclos de exposicao a luz intensa, o que aumenta a durabilidade do produto.

Os testes microbiologicos confirmaram a seguranca da formulacgéo, evidenciando
resisténcia a contaminacdo por microrganismos e uma contribuicdo do 6leo de trigo
Barbela para a atividade antimicrobiana moderada. J& a espectroscopia no infravermelho
proximo (NIR) foi utilizada para avaliar a interagdo dos cremes com a pele ao longo do
tempo. Esses ensaios mostraram que o creme proporcionou uma hidratacdo prolongada
de até 8 horas, com absorcdo eficiente pela pele, demonstrando a eficacia da formulacéo.

Por fim, um painel de consumidores realizou uma avaliacdo organolética para
analisar textura, fragrancia e eficacia percebida. Os resultados mostraram que 96% dos
participantes recomendariam o creme, destacando a textura agradavel e o efeito hidratante
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como principais pontos positivos. No geral, o 6leo de trigo Barbela demonstrou um
grande potencial como ingrediente natural e sustentavel para a inddstria cosmética,
destacando-se pela sua estabilidade, eficacia antioxidante, seguranca microbioldgica,

resisténcia a luz e elevada aceitacdo pelos consumidores.

Palavras-chave: Creme cosmético, Extrato de trigo Barbela, Extrato de trigo Espelta,
Espectroscopia NIR, Estabilidade cosmética.



Abstract

The present study aimed to evaluate the potential of Barbela wheat oil in the
formulation of cold creams, focusing on aspects such as its chemical composition,
antioxidant activity, physicochemical stability, microbiological activity, cosmetic
efficacy, and consumer acceptance. The oil was found to be rich in linoleic acid (57-65%)
and alpha-linolenic acid (3-4%), known for their moisturizing and regenerative
properties. Additionally, bioactive compound testing revealed 2.5-5.83 mg GAE/g of
total phenols, which confer a high antioxidant capacity. In the antioxidant activity
(DPPH) assay, Barbela wheat oil showed an ECso of 2.44 mg/mL, demonstrating its
effectiveness in neutralizing free radicals and protecting against aging and oxidative
stress.

Physicochemical stability was evaluated under different temperature and humidity
conditions. pH testing indicated that the formulation remained stable, with values ranging
from 6.41 to 6.69 at room temperature and between 6.08 and 6.3 under extreme conditions
of 45°C, which is ideal for skin application. The analysis revealed that the cream
maintained its consistency in texture, color, and odor, without phase separation or signs
of degradation, even after cycles of heating and refrigeration (-25°C to 45°C),
demonstrating its commercial viability under various conditions.

Viscosity evaluation showed that the formulations maintained a stable consistency
over time, with no significant changes, which is important for both application and
consumer experience. Additionally, light exposure tests were conducted to assess the
formula's resistance to degradation from light exposure, and the creams showed high
resistance, maintaining their properties stable even after intense light exposure cycles,
thus increasing the product's durability.

Microbiological tests confirmed the formulation's safety, demonstrating resistance
to contamination by microorganisms and a contribution from Barbela wheat oil to
moderate antimicrobial activity. Near-Infrared Spectroscopy (NIR) was used to evaluate
the interaction of the creams with the skin over time. These tests showed that the cream
provided hydration lasting up to 8 hours, with efficient absorption by the skin,
demonstrating the formulation's effectiveness.

Finally, a consumer panel conducted an organoleptic evaluation to assess texture,
fragrance, and perceived efficacy. The results showed that 96% of participants would
recommend the cream, with the pleasant texture and moisturizing effect being the main
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positive points. Overall, Barbela wheat oil demonstrated great potential as a natural and
sustainable ingredient for the cosmetic industry, standing out for its stability, antioxidant

efficacy, microbiological safety, light resistance, and high consumer acceptance.

Keywords: Cosmetic cream, Barbela wheat extract, Spelt wheat extract, NIR

spectroscopy, Cosmetic stability.
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CAPITULO 1

1. Introducéo e objetivos
1.1 Introdugéo

Os “cold creams” englobam uma das categorias mais antigas e iconicas de
produtos cosméticos, destacando-se pela sua capacidade de hidratar, proteger e acalmar
a pele. Desde a sua criacdo, atribuida ao médico grego Galeno no século |1, 0 “cold cream”
evoluiu significativamente, refletindo avangos cientificos e tecnolégicos na formulacao
de produtos para cuidados com a pele.

A histdria dos cosméticos tem sofrido inovacdes e transformacdes que refletem as
mudancas culturais e tecnoldgicas da humanidade. Os “cold creams”, em particular,
ocupam um lugar especial nesta trajetéria, comecando como simples misturas de cera,
6leo e agua, até se tornarem produtos dermocosméticos complexos.

O conhecimento da estrutura e composicao da pele humana é crucial para entender
o funcionamento e os beneficios dos “cold creams”. Como 0 maior érgdo do corpo
humano, a pele possui uma organizacdo complexa e desempenha funcGes vitais que
exigem cuidados especializados. A ciéncia dos cosmecéuticos tem possibilitado o
desenvolvimento de produtos que interagem diretamente com a pele, promovendo
beneficios tanto terapéuticos quanto estéticos. Compreender a estrutura e composicéo da
pele € essencial para criar cosméticos que respeitem suas caracteristicas fisiologicas e
maximizem sua eficacia.

Os trigos Espelta e Barbela emergem como fontes de ingredientes potencialmente
valiosos para a formulacdo de “cold creams”. De facto, a extracdo e andlise, dos dleos
destes trigos, incluindo o perfil de acidos gordos, fenois, flavonoides e outros compostos
bioativos, proporcionardo uma base cientifica robusta para avaliar a sua integragdo em
produtos cosmeéticos. A analise fisico-quimica e microbioldgica das farinhas e dos 6leos
de Espelta e Barbela sera fundamental para garantir a seguranca e a eficacia dos “cold

creams” formulados com estes ingredientes.



1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo geral

O objetivo geral deste trabalho foi estudar o efeito dos 6leos extraidos dos trigos

Espelta e Barbela nas propriedades do “cold cream”, através de uma analise detalhada

das propriedades fisico-quimicas, qualidade microbioldgica e atividades bioldgicas

desses Oleos, bem como a sua influéncia na formulacdo e qualidade final do produto

cosmeético.

1.2.2 Objetivos especificos

Neste estudo salientam-se 0s seguintes objetivos especificos:

Extrair os 6leos das farinhas dos trigos Espelta e Barbela.

Analisar o perfil de acidos gordos dos 6leos por cromatografia gasosa (GC).
Avaliar os compostos bioativos (fendis e flavonoides totais e as propriedades
bioldgicas dos 0leos extraidos).

Formular “cold creams” de controlo e “cold creams” contendo os extratos de 0leo
de trigos Espelta e Barbela.

Otimizar as formulagGes para garantir estabilidade e eficacia.

Utilizar espectroscopia no Infravermelho Proximo (NIR) para caracterizar os
“cold creams”.

Analisar o perfil de acidos gordos dos “cold creams” por GC.

Avaliar a qualidade microbioldgica dos “cold creams”.

Determinar parametros e propriedades que avaliem a qualidade dos “cold
creams”, incluindo textura, estabilidade e eficacia hidratante.

Avaliar a qualidade microbiologica e a bioatividade dos “cold creams”, ao longo
do tempo.

Determinar a estabilidade e a durabilidade dos “cold creams” contendo o0s extratos
de 6leo de Espelta e Barbela comparativamente aos cremes de controlo.

Realizar testes in vivo para avaliar o efeito dos “cold creams” na pele, medindo

parametros como hidratacao.
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CAPITULO 2

2. Referencial teorico

2.1 Histéria dos cosméticos

Os cosmeéticos sdo substancias ou preparacdes destinadas a ser aplicadas na
superficie do corpo humano, como pele, cabelo, unhas, labios e dentes, com o objetivo
de limpar, perfumar, modificar a aparéncia, proteger ou manter a salde das partes
externas do corpo. Os cosméticos podem ser compostos por ingredientes de origem
quimica ou bioldgica e sdo utilizados para diversos fins, incluindo cuidados estéticos,
terapéuticos e de higiene pessoal. A regulamentacéo rigorosa da industria cosmética visa
garantir que esses produtos sejam seguros para 0 uso humano e eficazes em suas funcdes.

A historia dos cosméticos e dos produtos para cuidados da pele tem
desempenhado um papel crucial no avango das inovacdes quimicas, tecnoldgicas e de
embalagem (Draelos, 2000). Estas inovac6es envolvem o uso de produtos quimicos ou
bioldgicos com o objetivo de retardar o envelhecimento, prevenir e disfarcar problemas
de pele e até fornecer propriedades terapéuticas. Os egipcios foram uma das primeiras
civilizagdes a usar cosméticos, por volta de 10.000 a.C., utilizando 6leos e unguentos para
limpar e suavizar a pele e mascarar odores corporais. Eles também usavam corantes e
tintas para o corpo e cabelo, e combinavam minerais com gordura animal ou éleo vegetal
para criar produtos aplicados nos olhos, labios e bochechas (Martins, 2019). Na Roma
Antiga, o termo "cosmetae™ era usado para descrever escravos cuja funcao era perfumar
homens e mulheres (Jain & Chaudhri, 2009). Durante este periodo, de 1000 a.C. a 500
d.C., as mulheres das classes altas adotaram algumas praticas cosméticas egipcias,
nomeadamente o uso de 6leos e ceras como balsamos (Sonntag, 2018). No Japdo, em 794
d.C., 0 uso de cosméticos tornou-se comum, em mulheres do entretenimento que
pintavam a pele de branco e coravam as péalpebras e os labios, uma pratica que se
perpetuou, representando riqueza e prosperidade (Sonntag, 2018). Durante a Idade
Média, a Igreja desencorajou 0 uso de cosméticos, associando-os a pecado e
promiscuidade. No século XV, prevaleceu a aparéncia natural, sendo que as cores
adicionadas eram quase indetetaveis (Martins, 2019). A Europa, entre os séculos XVII e
XIX, limitou a utilizacdo de cosméticos, sendo muitas vezes banidos ou considerados

inapropriados, exceto os cosméticos medicinais (Jain & Chaudhri, 2009).



A Revolucdo Industrial no século XIX e os avancos quimicos facilitaram a
producdo e disseminacdo de cosmeticos. A partir de 1920, o mercado de cosméticos
tornou-se economicamente viavel, com a popularizacdo da fotografia, cinema e grandes
campanhas publicitarias. Inovagdes notdveis incluiram o Lip Gloss da Max Factor, a
coloracdo de cabelo, os protetores solares da L'Oréal, e o esmalte vermelho da Coco
Chanel, entre outros (Jain & Chaudhri, 2009) (Fig.1). De acordo com a Kapcon, o setor
de cosméticos deve aumentar cerca de 6% até 2025, impulsionado pela crescente
conscientizagdo dos consumidores sobre saude, beleza e bem-estar. Estima-se que a
indUstria atinja valores astronémicos, com novas tendéncias e tecnologias digitais
transformando o setor ao longo do século XXI.

Convem, no entanto, salientar que, para tal, a indUstria cosmética deve seguir
regulamentagOes rigorosas sobre as substancias a utilizar e garantir a seguranga dos
produtos, conforme o Regulamento Europeu de Produtos Cosméticos, obrigatorio para
todos os Estados-Membros da Unido Europeia. Para isso cada membro devera designar

uma autoridade responsavel por garantir a conformidade do regulamento nacional.

[\ & . = L
Figura 1. Evolucéo da maquilhagem ao longo dos anos
(Fonte: https://medusasmakeup.com/blogs/news/the-history-of-makeup)

2.2 Legislacdo e regulamentacdo de cosméticos na Europa

Em 1976, a harmonizacdo da legislacdo permitiu a livre circulacdo de cosméticos
dentro da Unido Europeia (UE), com base em padrdes de seguranga comuns.

A referir:



e Todos os produtos cosméticos na UE devem ser produzidos conforme as normas
ISO 22716, garantindo a qualidade e reprodutibilidade (Understanding the
Cosmetics Regulation, 2024).

e Estes devem passar por avaliacdes de segurancga, particularmente os produtos para
criangcas com idades inferiores a trés anos (Understanding the Cosmetics
Regulation, 2024).

e Cada produto deve ter um dossié técnico contendo descricdo, relatorio de
seguranca, processo de fabrico e conformidade, incluindo dados sobre testes em
animais, se aplicavel (Regulamento (CE) n.° 1223/2009 do Parlamento Europeu e
do Conselho de 30 de novembro de 2009 relativo aos produtos cosméticos, 2009).

e Os mesmos devem ser comunicados eletronicamente ao Cosmetics Products

Notification Portal (CPNP) antes de serem colocados no mercado.

Este regulamento refere também substancias proibidas, restritas e permitidas para uso
como corantes, filtros UV e conservantes (Understanding the Cosmetics Regulation,
2024).

Desde 2013, na UE é proibido realizar testes em animais para testar cosméticos e
seus ingredientes, bem como a comercializacdo de produtos testados em animais
(Regulamento (CE) n.° 1223/2009 do Parlamento Europeu e do Conselho de 30 de
novembro de 2009 relativo aos produtos cosméticos, 2009). Adicionalmente, as
regulamentacbes garantem que o0s argumentos sobre o0s produtos sejam claros,
compreensiveis e confiaveis, ajudando os consumidores a tomar decisfes informadas e
fundamentadas (Regulamento (UE) n.° 655/2013 da Comissao, de 10 de julho de 2013,
que estabelece critérios comuns para justificacdo das alegacOes relativas a produtos
cosméticos). As empresas devem monitorizar a seguranca dos produtos atraves ou ensaios
laboratoriais, reportando os efeitos adversos as autoridades competentes (Decreto-Lei n.°
189/2008; Understanding the Cosmetics Regulation, 2024). Em Portugal, o Decreto-Lei
n® 189/2008 visa proteger a salde publica e a seguran¢a do consumidor.

2.3 A pele e sua constituicao

A pele, maior 6rgédo do corpo humano, possui uma area extensa de quase 2 metros

quadrados e um peso aproximado de 4 quilogramas. A sua funcdo primordial € servir



como uma barreira defensiva contra agentes ambientais, como microrganismos,
desempenha também papéis essenciais na regulacdo térmica e na mediagédo das funcdes
sensoriais, incluindo tato, pressao, frio, calor e perce¢do da dor.

Além da sua fungdo protetora, a pele desempenha um papel crucial na eliminagéo
de substancias do organismo e é vital para a interacdo do corpo humano com o ambiente,
permitindo adaptacdes essenciais e a manutencdo do equilibrio interno (A pele - SPDV,
2024).

A pele esta organizada em trés estratos distintos: a epiderme, a derme e a
hipoderme (Fig.2). A epiderme, localizada na superficie, € composta por diferentes tipos
celulares, incluindo queratindcitos, melandcitos, células de Langerhans e de Merkel. Os
queratindcitos, passam por um processo de renovacao constante, terminando na formacéo
da camada cornea, uma barreira vital para a protecdo da pele. Os melandcitos, por sua
vez, sao responsaveis pela produgdo de melanina, o pigmento que confere cor a pele.

A derme, situada abaixo da epiderme, é responsavel por conferir resisténcia e
elasticidade a pele, gracas a presenca de fibras de colageno e elastina. Esta camada
também abriga células como os fibroblastos e glébulos brancos, desempenhando um
papel fundamental na defesa do organismo contra agentes patogénicos. Além disso, na
derme encontram-se diversas estruturas, como foliculos pilosos, glandulas sudoriparas e
sebaceas, vasos sanguineos, linfaticos e terminacGes nervosas, que estabelecem uma
comunicacgédo essencial entre a pele e o corpo. A hipoderme, a camada mais profunda,
composta por adipdcitos, atua como barreira contra traumas fisicos e armazena calorias.
Este arranjo estrutural permite a interconexao das diferentes camadas da pele, enfatizando

a sua importancia vital no organismo humano (A pele - SPDV, 2024).
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Figura 2. Esquema da anatomia da pele humana.
(Fonte: https://drarobertapaccola.com.br/informacoes-uteis/a-pele)



2.3.1 Tipos de pele

Os tipos de pele humana diferem, apresentando cada um caracteristicas e
necessidades de cuidados unicos. Os quatro principais tipos de pele incluem pele normal,
oleosa, seca e mista (Fig.3).

A pele seca carece de hidratagcdo suficiente, causando rigidez, aspereza e
descamacdo, muitas vezes tem uma aparéncia opaca e desidratada. Individuos com pele
seca sentem desconforto e aumento da sensibilidade, traduzindo-se por vezes em irritagdo
(podendo resultar em eczema ou dermatite). A pele seca pode ser influenciada por
diversos fatores, tais como: meio ambiente, genética, envelhecimento e hidratagcdo
inadequada. A hidratacdo regular, particularmente destes tipos de pele é crucial para repor
a humidade e manter uma boa barreira cutanea.

A pele normal é considerada saudavel e equilibrada. Possui textura macia, boa
elasticidade e mantém um equilibrio natural de hidratagdo. Individuos com pele normal
tém poucos problemas de pele. A pele apresenta-se limpida, com poros médios e tom
uniforme, produzindo uma quantidade saudavel de sebo que a mantém hidratada sem ser

demasiado oleosa (Saiwaeo et al., 2023).

Figura 3. Representacgdo dos diferentes tipos de pele: normal, seca, mista e oleosa
(Fonte: https://www.espacocorpocampinas.com/blog/geral/qual-seu-tipo-de-pele.).

A pele oleosa caracteriza-se por uma producgédo excessiva de sebo, apresentando
um aspeto brilhante ou oleoso, principalmente na zona T (testa, nariz e queixo).

Geralmente, tem poros dilatados e é propensa a acne, cravos e espinhas devido ao excesso



de 6leo que obstrui os poros. No entanto, a pele oleosa tende a envelhecer mais lentamente
e possui uma protecdo natural contra linhas finas e rugas (Saiwaeo et al., 2023).

A pele mista € uma combinacdo de pele oleosa e seca. Normalmente, a zona T
(testa, nariz e queixo) apresenta-se oleosa, enquanto as bochechas e outras areas podem
ser secas ou normais. Este tipo de pele exige cuidados diferenciados para atender as
necessidades especificas de cada area, equilibrando a hidratacao e controlando a producéo

de 6leo para manter a pele saudavel e equilibrada.

2.4 Desenvolvimento cosmecéutico

As formulacdes de cosméticos funcionais, também conhecidos como
cosmecéuticos, devem integrar principios ativos reconhecidos como seguros e eficazes
para proporcionar beneficios a pele. Esses ingredientes ativos podem ser de origem
sintética, como muitas vitaminas, ou derivados de fontes naturais, nomeadamente extratos
de plantas, microrganismos e animais. E crucial realizar ensaios especialmente
desenvolvidos para testar esses ingredientes ativos, a fim de fundamentar as alegagoes de
um novo cosmecéutico (Espinosa-Leal & Garcia-Lara, 2019).

No processo de desenvolvimento de novos cosmecéuticos, 0 primeiro passo
consiste na selecdo da fonte do ingrediente ativo. As plantas, utilizadas ao longo de
séculos pela humanidade para diversas finalidades, representam fontes ricas de novos
ingredientes, incluindo produtos primarios ou metabolitos secundéarios. S&o, ricas em
antioxidantes devido a exposicdo a radiacdo UV, nomeadamente fendlicos, polifendis,
flavonoides, terpenoides, esteroides, entre outros. Os extratos de plantas sdo considerados
seguros e cumprem as caracteristicas exigidas para ingredientes cosméticos pela FDA
(Espinosa-Leal & Garcia-Lara, 2019). Para extrair estes compostos podem ser utilizados
diversos métodos tais como: utilizacao de agua ou solventes organicos, extracdo Soxhlet,
maceracdo e percolagdo. A escolha do solvente depende do tipo de metabolito a ser
extraido, sendo solventes polares, como metanol ou etanol, utilizados para compostos
hidrofilicos, enquanto solventes apolares como diclorometano ou hexano séo utilizados

para compostos hidrofébicos (Espinosa-Leal & Garcia-Lara, 2019).
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2.5  Evolucéo do “cold cream”

Desde a antiguidade, muitos boticarios preparavam uma emulséo de agua de rosas
e mantinham-na em gelo para utilizagdo como creme para a pele. Devido & evaporacao
da agua quando aplicada, esta emulsdo proporcionava uma sensacao de frio.

Galeno, um medico e quimico grego de renome que trabalhou em Roma no inicio
do século 11 d.C., obteve uma certificacdo por ter criado o primeiro creme frio. Durante
muitos séculos, os ingredientes as proporcdes e o processo de preparagdo do creme frio
de Galeno apenas sofreram ligeiras alteraces. Este creme, atualmente ainda € utilizado
para tratar a pele seca dos joelhos, pés e cotovelos, para remover maquilhagem natural e
prevenir eczema em areas secas do corpo. Segundo Wivell (1996) e Khar (2013), estes
cremes podem ser utilizados para remover marcas temporérias, como tatuagens, sendo
facilmente removidos com um pedacgo de algoddo. Também, sdo utilizados para fazer
pinturas faciais infantis.

A combinacdo de gorduras e agua neste produto € responsavel pela hidratagéo.
Para preparar os cremes frios sdo também utilizadas emulsbes de dgua em 0leo e, em
alguns casos surfactantes, cera de abelha e outras fragrancias. Na Farmacopeia Europeia,
é denominado como Creme Gorduroso. Muita da dgua dos cremes evapora depois de
aplicados na pele, deixando o 6leo residual a funcionar como solvente, limpando a pele
da maquilhagem e de outras impurezas. Tal como referido anteriormente, de acordo com
alguns quimicos, o efeito de arrefecimento devido ha evaporacdo da agua na pele é a
razdo pela qual sdo chamados de cremes frios. Outro argumento é que estes cremes
necessitam de ser armazenados num ambiente fresco para evitar a rancificacdo. Estes
cremes sdo frequentemente conhecidos como cremes noturnos ou de massagem, que
contém lanolina sdo comumente comercializados como cremes noturnos ou de
massagem, por conterem e seus derivados embora, dependendo da formulacéo, pudessem

ser utilizados para outras finalidades (The British Pharmacopoeia, 2021; Datar, P. 2013).

2.6  Efeito do “cold cream” na pele

Os cosméticos sdo produtos geralmente utilizados para embelezar e purificar a
pele. Tal como referido anteriormente, o creme frio € uma emulsao de dgua em 6leo, que
estd em contacto com a &rea de aplicacdo durante mais tempo do que as outras formas

farmacéuticas semissolidas. E facilmente espalhavel, lavavel, de facil remogéo e no irrita
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a pele quando aplicado. A fase aquosa oferece protecdo adicional a pele e, a temperatura
corporal, liquefaz, penetrando na pele através dos poros da epiderme.

Os cremes frios ndo sdo apenas utilizados pelo pablico em geral como cremes de
limpeza, mas também tém efeito no tratamento da secura geral e de vérias doencas
patoldgicas da pele, nomeadamente a ictiose (Sulzberger, 1961; Pillsbury & Shelley,
1961).

A acdo de limpeza dos cremes frios baseia-se em processos de solvéncia e de
emulsificacdo. A evaporagédo da dgua de um creme frio 6leo em agua (O /A) resulta numa
inversdo de fase para &gua em 6leo (A/O). Na fase externa, o 6leo serve de solvente para
a sujidade soluvel neste composto. Um creme frio A/O limpa dissolvendo a sujidade
soltvel em 6leo e emulsionando a sujidade soltvel em agua (Balsam & Sagarin, 1972).

A acédo emoliente dos cremes frios depende do tipo de emulséo produzida. Uma
emulsdo O/A é caracterizada por uma rapida evaporacgdo da &gua, o que provoca um efeito
de arrefecimento. A medida que a evaporacao prossegue, a fase oleosa dispersa funde-se
para formar uma pelicula mais ou menos continua sobre a pele, conferindo uma acéo
emoliente. Uma emuls@o A/O praticamente ndo produz qualquer efeito de arrefecimento,
devido a evaporacao gradual da dgua, provoca uma acdo emoliente diretamente.

O arrefecimento da pele devido a evaporacdo da agua terd um efeito na regulacao
da temperatura corporal pela pele. Os vasos sanguineos da pele combinam-se com o
coragdo e outros 6rgdos circulatorios para eliminar a quantidade de calor necessaria para
colocar o corpo em condi¢des normais. Foi demonstrado que 0s vasos sanguineos da pele
se encontram num estado continuo de flutuacéo entre a vasoconstricéo e a vasodilatacao
completas. A frequéncia do retorno de um para o outro depende da temperatura do

individuo.

2.7  Componentes da formulacéo

Seguidamente iremos descrever os ingredientes utilizados neste trabalho na

formulacdo do “cold cream”.
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2.7.1 Trigo Espelta

Classificado como um cereal hexaploide, o trigo Espelta pertence ao género
Triticum e esta enquadrado na familia das Gramineas (Marconi et al., 2002). A variedade
de trigo Espelta desenvolveu-se a partir do cruzamento natural de varias espécies de trigo
que originaram o gendtipo que atualmente é classificado como T. aestivum subsp. Espelta.
Este cereal teve origem no sudoeste da Asia sendo posteriormente introduzido na Europa
como uma grande cultura (Bodroza-Solarov et al., 2009; Gawlik-Dziki et al., 2012;
Sobczyk et al., 2017). Outros investigadores reportam o trigo Espelta como uma das
variedades mais antigas cultivadas na Europa, sendo o seu cultivo realizado durante
séculos em diversos paises da Europa central, no Canada e nos Estados Unidos da
América (Bodroza-Solarov et al., 2009; Bonafaccia et al., 2000; Kohajdovd &
Karovicova, 2008; Sobczyk et al., 2017). Na Fig.4 mostra-se a amostra estudada neste
trabalho.
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Figura 4. Farinha de trigo Espelta biol6gica

Devido a algumas dificuldades relacionadas a colheita do gréo, e ao baixo
rendimento obtido no processo de moagem, o seu cultivo foi abandonado por muitos anos.
No entanto, o reconhecimento das suas propriedades benéficas a saude, bem como o

interesse por alimentos cultivados ecologicamente, aumentou o interesse no cultivo deste
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cereal (Biel et al., 2016; Bodroza-Solarov et al., 2009; Bojnanska & Francakova, 2002;
Kohajdova & Karovicova, 2007; 2008; Marconi et al., 2002; Marques et al., 2007). Estes
factos contribuiram para a valorizacdo deste cereal (Biel et al., 2016).

O teor de gordura presente no gréo diferenciam-no na composicdo de &cidos
gordos insaturados, cujo efeito benéfico para o coracdo e articulagdes é amplamente
reconhecido (Escarnot et al., 2012). Neste cereal destaca-se também o elevado teor em
vitaminas B1, B2, B3, A, E e D comparativamente com as outras variedades de trigo (Biel
etal., 2016).

2.7.2 Trigo Barbela

E uma espécie, cultivada ha aproximadamente 10.000 anos, provavelmente por
hibridizacdo espontanea do trigo tetraploide com a graminea selvagem Aegilops tauschii
(Dubcovsky & Dvorak, 2007). Este cereal é uma antiga variedade de trigo portuguesa
que é denominada barba de cabra e é particularmente famoso pela sua utilizacdo na
producdo do cuscuz, sendo vendido com essa finalidade nas ruas de Lisboa no século
XVI (Barbela Wheat - Arca del Gusto). Esta variedade de trigo que conseguiu manter-se
apesar dos modernos processos de selecdo, destacando-se por crescer, com bons
rendimentos, em solos menos férteis mesmo sem o uso de fertilizantes quimicos, ou seja,
onde as variedades de trigo melhoradas frequentemente no crescem. E nativo da regifo
do Crescente Fértil e é cultiva ha varios séculos em Trés-0s-Montes, nomeadamente na
zona climaticamente homogénea denominada ‘Terra Fria, associada a climas com
caracteristicas continentais, ou seja, com muitos dias de geada por ano. Apesar da cultura
do trigo Barbela estar ameacada por grdos mais modernos, cujas sementes estdo
facilmente disponiveis, convém salientar, que a cultura deste cereal e de outras variedades
tradicionais, pode ajudar a preservar a biodiversidade e a promover uma agricultura
sustentavel (Carvalho, 1993). Na Fig.5 mostra-se a amostra estudada neste trabalho.

E rico em 6leos e nutrientes e é essencial para manter a saide do nosso sistema
nervoso. O 6leo de trigo Barbela é conhecido pelas suas propriedades hidratantes,
antioxidantes e antienvelhecimento, tornando-o um ingrediente valioso em produtos para
a pele. Contém também vitaminas, minerais e proteinas que podem ajudar a nutrir e

proteger 0 N0sso organismo.
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Figura 5. Farinha de trigo Barbela biologica

2.7.3 CeraLanette N

A emulsdo Lanette (Fig.6) € uma base farmacéutica auto-emulsionante de
natureza idnica, caracterizada por sua alta viscosidade e pH entre 5,0 e 6,5. E constituida
por: 90% de alcool gordo (&lcoois alifaticos derivados de gorduras e Oleos naturais
(lipidos), provenientes de plantas, ou sintetizados em animais e algas e, 10% de
surfactante, formando uma dispersao coloidal. Atualmente, é a base mais comercializada
devido a sua capacidade de estabilizar a maioria das formulagdes, especialmente aquelas
que contém hidroquinona, sdo ainda faceis de espalhar e tem um toque levemente oleoso
(Batistuzzo & Itaya, 2004). Quando a cera € derretida e misturada com agua, forma uma
emulsdo 6leo em agua (O/A) estavel, que pode ser enriquecida com emolientes,
humectantes, hidratantes e outros ingredientes cosméticos para aperfeicoar o tratamento
dermatoldgico. A cera Lanette é amplamente utilizada em farmécias de manipulacéo e
bem aceite por médicos e consumidores finais. As emulses formadas pela cera Lanette
possuem carga negativa, pelo que os produtos com carga positiva (por ex. acidos
organicos fortes), ao reduzirem drasticamente o pH do meio, podem desestabilizar a
formulacéo, dependendo da concentracgéo utilizada. A dosagem recomendada para formar

emulsdes cremosas ou fluidas varia de 8 a 20% (Batistuzzo & Itaya, 2004).
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Propriedades: Esta cera auto-emulsionante, possibilita quer a formagédo de
emuls@es estaveis sem a necessidade de adicdo de coemulsionante ou estabilizante, quer
a hidratacdo prolongada da pele. Adicionalmente, confere um toque suave a pele e

favorece a difusdo progressiva dos ativos presentes na formulacédo (Silva, 2012).

Figura 6. Cera Lanette N

2.7.4 Parafina Liquida

A parafina liquida (Fig.7), também designada como 06leo mineral ou Oleo de
parafina, tem sido amplamente utilizada na industria cosmética devido a sua capacidade
de melhorar a hidratacdo e a elasticidade da pele, bem como combater descamagéo e
rachaduras (A parafina na cosmética, 2017). Possui propriedades terapéuticas e é
frequentemente utilizada em tratamentos de reabilitacdo, podendo acelerar o processo de
cicatrizagdo, reduzir a dor e a rigidez muscular, e ser utilizada em condigdes como artrite,
inflamacéo, fibromialgia e rigidez articular. A parafina também pode ser combinada com
6leo de rosa mosqueta ou aloe vera em tratamentos para melhorar a hidratacdo, nutricdo

e circulacdo da pele.
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Figura 7. Parafina Liquida

2.7.5 Vaselina

Vaselina, também conhecida como petrolato ou vaselina liquida (Fig.8), € um

derivado direto do petroleo, obtido através de um processo de refinacéo.

Vaselina solida
(branca) (pH. Eur)

Uso exclusivo em labora®@®

Figura 8 Vaselina sdlida

A vaselina cosmética oferece resultados notaveis, especialmente na estacdo fria,
quando a pele e os labios tendem a ficar desidratados. Além disso, € utilizado por muitas
mulheres para remover a maquilhagem, como creme noturno ou para proteger a pele ao
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pintar o cabelo. Este produto deve ser usado com indicagdes precisas e em locais
especificos, devido as suas caracteristicas de oclusdo e ndo biodegradabilidade.
Adicionalmente, é importante garantir a pureza deste composto, assegurando que ndo

contém substancias carcinogénicas (Lask & Anderson, 2003).

2.7.6 Lanolina

A lanolina (Fig.9) é uma substincia gordurosa derivada da 14 de ovelha. E
frequentemente usado em combinagdo com outros ingredientes, como 6leos, ceras e
emolientes, para criar produtos que sejam eficazes e suaves para a pele. Quando usada
corretamente, a lanolina pode ajudar a melhorar a aparéncia e a satde da pele, tornando-
se uma escolha popular no mundo da cosmética (Costa, 2014). E frequentemente usado
em cremes, logdes e protetores labiais sendo particularmente eficaz no tratamento de pele
seca, rachada ou irritada. A Lanolina também é utilizada em alguns produtos de

maquilhagem para proporcionar uma aplicacao suave e uniforme.

LANOLINA Anti
i LANOLINAéﬁnNh}‘]i)rlaIA
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Figura 9. Lanolina Anidra

Este hidratante natural forma uma barreira protetora na pele, evitando a perda de
agua, ajudando a manter os seus niveis de hidratacdo. Também é rico em &cidos gordos,
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que ajudam a nutrir e proteger a pele. No entanto, algumas pessoas podem ser alérgicas a
lanolina, esta pode causar irritacdo na pele ou dermatite em individuos sensiveis
(Isenmann, 2021).

2.7.7 Glicerina

A glicerina (Fig.10), também denominada glicerol, € um componente natural
presente em gorduras e 6leos, composta por triglicerideos, (Ferreira et al., 2022). Este
liquido incolor, inodoro e viscoso é um subproduto do biodiesel obtido através da
saponificacdo dos triglicerideos (Alvaro, 2022).

Figura 10. Glicerina liquida

Na cosmética, a glicerina é empregue como humectante devido a sua capacidade
higroscopica, ou seja, capacidade de atrair e reter &gua, compensando assim a reducao
dos agentes hidratantes naturais e permitindo a penetracdo profunda nas camadas
cutaneas (Voloshchuk, 2016). Isso ajuda na formacdo de emulsdes e contribui para a
suavizacao e protecdo da pele (Ferreira et al., 2022). A glicerina é amplamente utilizada
em produtos cosméticos como produtos de maquiagens, cremes, lo¢es, champos,
protetores solares e em produtos de higiene pessoal além de ser um ingrediente comum
na inddstria farmacéutica e alimentar (Alvaro, 2022). E conhecida por melhorar a
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aparéncia e a qualidade dos cabelos, sendo segura para todos os tipos de pele e com baixo
risco de reacdes adversas (VVoloshchuk, 2016).

2.7.8  Agua desionizada

A &gua é um ingrediente essencial na formulagdo de cosméticos, constituindo
aproximadamente 90% da composi¢do de muitos produtos (Matos, 2019). A sua funcao
principal € atuar como solvente, facilitando a incorporagdo e a dispersdo de outros
ingredientes, o que possibilita uma aplicacdo eficaz e segura na pele (Matos, 2019). Esta
presente numa ampla gama de produtos cosméticos, incluindo cremes, géis e produtos de
maquilhagem (Matos, 2019).

Na cosmética, utiliza-se a agua desionizada preparada em laboratério no
equipamento Series WIN Reverse Osmosis Water Purification Syddtem (Fig.11) por ser
mais pura comparativamente com a agua comum. Isso porque, em produtos como
cosméticos e produtos oftdlmicos a auséncia de impurezas e microrganismos pode

minimizar o risco de irritagdes e infecdes (Water for Cosmetic Production, 2019).

Figura 11. Equipamento de producéo da dgua desionizada
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2.7.9 Conservante nipagin

A nipagin (Fig.12) ou metilparabeno, € um conservante amplamente utilizado em
cosméticos devido as suas propriedades antimicrobianas, antifungicas e anti irritantes,
sendo comum usar concentraces que oscilam entre 0,2 % e 0,4 %, em produtos a base
de &gua. Frequentemente combinada com outros conservantes, como o Nipasol, a
nipagina contribui para a seguranca e estabilidade dos produtos cosméticos, sendo
utilizada em cuidados da pele e capilares para prevenir irritagcdes, inflamacbes e o
crescimento de microrganismos. E considerada um ingrediente seguro e eficaz na
industria cosmética (Maia, 2002; Chorilli, 2007).

Figura 12. Nipagin (Metilparabeno)

2.8 NIR e as aplicagdes na pele

A espectroscopia no infravermelho proximo (NIR) é uma técnica ampla e com
variadas aplicacGes em andlises farmacéuticas (Fig.13). A faixa espectral NIR varia entre
780 nm e 2500 nm. Os espectros NIR sdo dominados por tons e combinacGes CH, NH,
OH e SH de vibragdes fundamentais no NIR. Estes contém informacdes quimicas e fisicas

compostas que, na maioria dos casos pode ser extraida por tratamento matematico
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adequado dos dados. As bandas NIR tem origem nas vibragdes fundamentais do MIR
sendo, consequentemente muito mais fracas. Como as absortividades na faixa NIR sdo
baixas, a radiacdo pode penetrar até varios milimetros em diversos materiais, incluindo
solidos. Convém salientar que, muitos materiais como o vidro sdo relativamente
transparentes nesta regido. A versatilidade desta metodologia permite que as medicdes
NIR possam ser realizados em modo off-line, e também on-line ou in-line. Importa referir,
que para avaliar os dados analiticos sdo necessarios métodos quimiométricos adequados
para definir modelos qualitativos, semi-quantitativos ou quantitativos. A complexidade
do modelo vai desde a comparacéo direta do espectro de uma amostra e um padrdo até a
aplicacdo de modelos néo lineares, como por exemplo, redes neuronais artificiais.
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CAPITULO 3

3. Material e métodos

3.1 Farinhas de trigo

O presente trabalho foi realizado no laboratério da Escola Superior Agraria (ESA)
no Instituto Politécnico de Braganca, na cidade de Braganca em Portugal. As amostras

utilizadas foram a farinha de trigo Barbela e Espelta, adquiridas comercialmente.

3.1.1 Extracao de gordura

Para extracdo da gordura foi utilizado o método por extracdo continua com
solvente em aparelho de Soxhlet (gravimétrico) (Behrotest, Labor-Technik) (Fig.14). A
analise foi realizada com aproximadamente 20g das amostras que foram colocadas em
cartuchos de celulose. Inicialmente, adicionou-se o solvente (hexano) em quantidades
suficientes para uma boa extracdo. Ligou-se a placa a uma temperatura baixa
(aproximadamente 50°C), deixou-se extrair em refluxo por cerca de 6 horas. Ao fim da
extracdo, num roto-evaporador rotativo (IKA HB10) evaporou-se o solvente
completamente, a uma temperatura de aproximadamente 50° C. Em seguida, pesou-se o
baldo com o Gleo, para proceder aos calculos de % de gordura presente nas amostras

aplicado a seguinte formula:

m final no baldo - m inicial do balao .
X

teor de gordura=
m amostra
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Figura 14. Extracdo do 6leo de trigo através do soxhlet e utilizagdo do roto-evaporador para evaporagao
do solvente

As amostras por fim foram pasteurizadas porque a pasteurizagcdo € um processo
térmico utilizado para destruir microrganismos patogénicos e reduzir a carga microbiana
total sem causar alteracOes significativas nas propriedades fisico-quimicas e sensoriais

dos produtos. Foram pasteurizadas a 80°C durante 15 minutos.
3.1.2 Analise de Acidos Gordos por Cromatografia Gasosa

Para analise por cromatografia gasosa usou-se 0 equipamento da marca DANI
modelo GC1000 com injetor split/splitless e um detetor FID. A coluna usada foi uma
Zebron ZB-FAME de tamanho 30m x 0,25mm com 0,20um de espessura de fase
estacionaria com 5m de pré-coluna. O programa do gradiente de temperatura do forno foi
0 seguinte: durante 2 min, manteve-se a temperatura inicial da coluna de a 100°C; subiu-
se a 10°C /min até aos 140°C; de seguida, subiu a 3°C/min até aos 190°C e depois subiu-
se a 30°C/min até aos 260°C; mantendo a temperatura constante durante 2 min. O fluxo
do gés de arrasto (H.) foi de 1,1 mL/min, medido a 100°C. A temperatura do injetor é
250°C e a do detetor 260°C. Relativamente ao detetor temos uma pressao de make-up
com o gas azoto de 0,6 bar e de ar reconstituido tipo K de 0,91 bar. A quantidade de
amostra injetada ¢ de 1pL e introduzida na coluna com um “split” del:40. A analise
cromatografica foi efetuada com recurso ao programa CSWDataApex versdo 1.7. A
identificacdo dos acidos gordos no cromatograma da amostra obtido foi efetuada por
comparacao dos tempos de retencdo com os obtidos com uma mistura padrdo de ésteres

metilicos (37-Component FAME Mix on the Omegawax 250). A composicdo em acidos
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gordos para cada amostra analisada foi expressa em percentagem relativa. As amostras
de 6leo de trigo e creme sem e com 6leo incorporado foram analisadas até se terem valores

concordantes e os resultados apresentaram-se como media e desvio-padrao.

3.2 Desenvolvimento de formulacdo cosmética

A formulagdo cosmética foi desenvolvida com base na mistura de uma fase oleosa
com uma fase aquosa, contendo também um conservante, conforme descrito na Tabela 1.
Foram preparadas trés formulagdes distintas, que diferem apenas no tipo de extrato de
trigo utilizado: extrato de trigo espelta (1,10%), extrato de trigo barbela (1,10%) ou sem

adicdo de extrato de trigo, sendo esta Gltima considerada a formulagéo controlo.

Tabela 1 Lista dos ingredientes utilizados na formulacéo

Fase oleosa Fase aquosa Conservante

Cera Lanette (6,62%) Glicerina (11,03%) Metilparabeno (0,11%)

Parafina Liquida (9,92%) Agua Desionizada (44,10%)

Vaselina (26,46%)

Lanolina (0,66%)

Extrato de Trigo Espelta (1,10%)

ou

Extrato de Trigo Barbela (1,10%)

No inicio, procedeu-se a pesagem e medicdo das matérias-primas. Em seguida,
misturou-se a parafina liquida, lanolina, vaselina, cera Lanette, metilparabeno e o 6leo de
trigo fundido em cépsula de porcelana a aproximadamente a 70°C num banho-maria.
Paralelamente, aqueceu-se a mistura de agua desionizada e glicerina até atingir 100°C,
utilizando uma placa de aquecimento (FALC). Esta solucdo foi entdo transferida para o
almofariz e deixada a arrefecer até cerca de 70°C. Apds a fusdo completa da fase oleosa,
adicionou-se gradualmente a fase aquosa, sob agitacdo constante, até ao arrefecimento,

formando assim uma emulséo estavel e homogénea. O produto foi acondicionado em
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frascos opacos, devidamente selados e rotulados. Finalmente, realizam-se os ensaios de
controlo de qualidade, como a andlise organolética, verificacdo da qualidade, pH,
viscosidade, densidade, textura e controlo microbiolégico.

3.3 Anadlise quimica e propriedades biologicas

Anélise de fendis totais: Os compostos fendlicos totais foram quantificados
utilizando o método de Folin-Ciocalteu (Rota et al., 2008). Para a preparacao da solucao,
realizou-se uma diluicdo inicial de 0,2 g da amostra em 25 ml de etanol. De seguida,
prepararam-se 0s reagentes: Folin-Ciocalteu a 10% e carbonato de sddio a 75 g/L.
Posteriormente, foram adicionados 0,5 ml da solugdo mae diluida da amostra em tubos
de ensaio, juntamente com 2,5 ml do reagente Folin-Ciocalteu a 10% e 2 ml da solucéo
de carbonato de sddio a 75 g/L. A mistura foi deixada em repouso, no escuro, durante 2
horas. Ap0Os esse periodo, procedeu-se a leitura da absorvancia a 760 nm num
espetrofotémetro (UV-3100PC). Este método foi igualmente aplicado na analise do
creme, com uma Unica modificacdo em que a preparacdo da solucdo diluida consistiu na

diluicdo de 0,5 g da amostra de creme em 25 ml de agua destilada (H-0).

Determinacgdo de flavonoides: Na determinacdo de flavonoides totais usou-se o
método de Woisky & Salatino, (1998). Para avaliar 0s compostos no trigo e no creme,
em duplicado, adicionou-se em tubos de ensaio 2,5 ml da solugéo de cada extrato (as
mesmas amostras diluidas em 3.3), a 2,5 ml de AICI3 a 2%. Agitou-se os tubos no vortex
e deixou-se em repouso durante 1 hora, a temperatura ambiente. A absorvancia foi medida
a 425 nm.

Determinacéo da capacidade oxidante pelo método do DPPH: Para determinacao
da atividade antioxidante um dos métodos utilizado foi o DPPH (2,2 difenil-1-
picrilhidrazilo), descrito por Hatano et al., (1988). Para tal, foi transferido para tubos de
ensaio, em triplicado, 0,3 ml da solucédo e 2,7 ml do reagente DPPH. Agitou-se o0s tubos
no vortex (technoKartell TK3S) e colocou-se a solugdo em repouso durante 1 hora no
escuro, a temperatura ambiente. A absorvancia das soluces foi lida a 517nm.

A concentracdo do DPPH foi calculada com base no seu efeito bloqueador dos

radicais livres, utilizando a seguinte equacéo:
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% DPPHZIOO-[ (Aamostra'Abranco) « 100]

controlo

A capacidade antioxidante foi avaliada base na quantidade minima de amostra
necessaria para reduzir em 50% os radicais livres presentes na solucdo para bloguear 50%
dos radicais livres presentes na solucdo inicial (ECsg), que constitui um parametro
fundamental para a avaliagéo da atividade antioxidante de um composto. Um valor de
ECso mais baixo representa uma maior capacidade antioxidante, significando que a
amostra € mais eficaz na neutralizacdo dos radicais livres. Este parametro é amplamente
utilizado para comparar a eficacia de diferentes antioxidantes, sendo um indicador direto
do potencial bioativo de ingredientes cosméticos ou farmacéuticos no combate ao stress

oxidativo.

3.4 Testes de estabilidade da formulacédo cosmética

3.4.1 Teste organolético

Este ensaio tem como finalidade a avaliagdo empirica das caracteristicas
organoléticas da formulagdo, nomeadamente os atributos visuais, tacteis, aromaticos e a
consisténcia. Adicionalmente, permite a detecdo de potenciais alteracdes na aparéncia,
como a separagdo de fases ou a formacdo de grumos, bem como a anélise da textura,
uniformidade e estabilidade do produto ao longo do tempo. Esta avaliagdo fornece dados
preliminares essenciais para assegurar a aceitabilidade sensorial e a qualidade global da

formulacdo, antes de proceder a ensaios mais detalhados e especificos.

3.4.2 Teste de temperaturas

Teste de temperaturas a 25 e 40°C: Para este teste, utilizou-se uma grama de
cada amostra, colocou-se em eppendorfs de 1,5 ml, com trés repeticdes por amostra,
totalizando nove eppendorfs. As amostras foram armazenadas numa incubadora
(Memmert) com humidade relativa controlada (HR) durante duas semanas, a uma
temperatura de 40 °C £ 2 °C e com uma humidade de 75% + 5%. As caracteristicas
organoléticas de cada formulagdo, incluindo cor, odor, separacdo de fases, textura e

consisténcia, bem como o valor de pH, foram analisadas de oito em oito dias.
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Teste de temperaturas a 25 e -25°C: A variagdo do comportamento a
temperaturas extremas foi avaliada de forma consecutiva, com o objetivo de identificar a
ocorréncia de separacdo de fases, formacdo de bolhas ou qualquer outra alteracdo
indesejavel na formulacéo final do produto cosmético. Para este ensaio, utilizou-se uma
amostra de um grama, colocada em eppendorfs de 1,5 ml, que foram submetidos a um

ciclo de descongelamento durante 2 semanas, a uma temperatura de -25°C.

Teste de temperaturas inicial a 25 e final 25°C: Para este ensaio, foi utilizada
uma amostra de 1 g de cada formulacdo, distribuida em eppendorfs de 1,5 ml, com trés
repeticdes por amostra, totalizando nove eppendorfs. As amostras foram mantidas a
temperatura ambiente durante um més. As caracteristicas organoléticas de cada
formulacdo, incluindo cor, odor, separacao de fases, textura e consisténcia e valor de pH,

foram analisadas em intervalos de oito dias.

3.4.3 Teste Espectrofotométrico

As formulagdes foram diluidas em agua destilada na proporc¢éo de 0,5/50 (m/v) e,
de seguida, submetidas a analise espectrofotométrica (Espetrofotometro UV-3100PC). O
espectro foi registado na faixa UV-Visivel, entre 210 nm e 600 nm. Cada espectro obtido
foi comparado com o espectro da amostra de referéncia correspondente a formulagdo
base. Variag¢Oes na intensidade das bandas (efeitos hipercromicos ou hipocromicos) ou
alteracdes no comprimento de onda do maximo de absorcéo (efeitos batocrémicos ou
hipocrémicos) indicam mudancas na cor ou intensidade, podendo sinalizar instabilidade

na formulacéo (Rico et al., 2024).

3.5 Testes fisico-quimicos

Teste de pH: Para a execucdo deste teste, foi utilizado um medidor de pH digital
(ORION, modelo 420A), previamente calibrado com solucbes tampéo de pH 10, 7,0 e
4,0. Em seguida, 1 g de cada amostra das formulacGes de creme foi dissolvida em agua
destilada para a determinacao do seu pH.
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Teste da densidade: Para a determinacdo da densidade da formulacdo, procedeu-se
do seguinte modo: Utilizou-se uma balanca analitica (RADWAG AS 220.R2) (Fig.15),
copos medidores, creme cosmético e dgua destilada para a limpeza. A balanga analitica
foi calibrada e verificada para assegurar medicdes precisas. Os copos foram preenchidos
com um volume conhecido de creme, garantindo a remocao de bolhas de ar para obter
um volume exato. O peso do copo vazio foi registado previamente. O peso do copo
contendo o creme foi entdo medido e registado. A densidade do creme foi calculada

utilizando a seguinte férmula:

massa do creme

Densidade =

volume do creme

Figura 15. Medicéo do volume de creme

Teste de vibracdo mecanica: O teste de vibracdo mecéanica foi realizado com o
objetivo de simular condic¢Ges de transporte e avaliar os efeitos das vibragfes sobre as
amostras. Para tal, cada amostra, com peso de 1 grama, foi acondicionada em eppendorfs
de 1,5 ml e submetida a 2000 RPM num agitador vértex (Velp Scientifica ZX3 Advanced
Vortex Mixer; Fig.16), durante 10 segundos.
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Figura 16. Teste da vibragdo mecénica

Foram executadas trés repeticdes por amostra para assegurar a reprodutibilidade dos
resultados. O principal objetivo deste ensaio foi verificar se as vibragdes poderiam induzir
alteracdes nas caracteristicas das amostras, tais como mudancas na cor, textura, separagdo

de fases ou formacdo de bolhas (Mawazi et al. 2022).

Teste de centrifugacdo: Para avaliar a estabilidade da formulacdo do creme e
verificar a possibilidade de separacdo de fases, as amostras foram submetidas a
centrifugacdo (Centrifuge 5415 D) a 25°C e 3000 RPM durante 30 minutos. Foram
utilizados 0,5 gramas de cada amostra, acondicionadas em eppendorfs de 1,5 ml (Fig. 17).
O ensaio foi realizado em triplicado para cada amostra, assegurando a fiabilidade dos
resultados. O objetivo principal deste procedimento foi determinar se a centrifugacéao
poderia provocar a separacdo de fases no creme, uma possivel instabilidade na

formulacéo.
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Figura 17. Teste de centrifugacdo dos cremes

Teste da luz: Para avaliar a estabilidade das formulagdes cosméticas sob exposicao
a luz, foram preparadas 3 gramas das amostras, distribuidas em placas de Petri de plastico
transparente e estéril, em duplicado. As amostras foram submetidas a um ciclo controlado
de 16 horas de luz, seguido por 8 horas de escuriddo, utilizando uma lampada de luz
"daylight" para simular condi¢6es naturais (Fig.18). O ensaio foi realizado num ambiente
com temperatura controlada de 24°C + 2°C, ao longo de 15 dias. Durante o teste, foram
cuidadosamente monitorizadas e registadas eventuais separacdes de fases, alteracdes na
cor, sinais de desidratacdo e qualquer outro indicio de degradagdo, como a formacao de
precipitados ou alteracdes na textura. Este procedimento foi repetido em duplicado para
cada formulacéo, garantindo a reprodutibilidade e a fiabilidade dos resultados obtidos. O
principal objetivo foi identificar possiveis instabilidades decorrentes da exposicao
prolongada a luz, que se pudessem manifestar através de mudancas fisicas ou quimicas,
comprometendo a qualidade e a eficacia do produto final. Adicionalmente, foi realizada
uma analise comparativa com uma amostra de controlo ndo exposta a luz, a fim de avaliar

a extensdo das alteracdes observadas (Lucas, A. L. C. 2019).
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Figura 18. Teste da luz nos diferentes cremes

Teste da cor: O teste da cor é essencial para avaliar a variacdo da cor de uma
formulacdo cosmética ao longo do tempo e sob diferentes condi¢cbes ambientais, como
exposicao a luz. Este teste visa garantir que a cor do produto permaneca estavel e atraente
durante toda a sua vida Util, o que é crucial para a satisfacdo do consumidor. Para realizar
este teste, preparou-se amostras de cada cosmético numa superficie plana. Utilizou-se um
colorimetro (Minolta CR-400, Osaka, Japdo), um instrumento de medi¢do preciso que
quantifica numericamente caracteristicas como tom, saturacdo e luminosidade da cor
(Fig. 19).

Foi realizado usando parametros como L*, a* e b*, onde L* representa a
luminosidade (de O para preto a 100 para branco), a* e b* representam a intensidade dos
componentes de cor vermelho-verde e amarelo-azul, respetivamente.

O objetivo principal do teste € identificar mudancas na cor das amostras, 0 que
pode indicar problemas como oxidagdo de ingredientes ativos, degradacao de corantes ou

instabilidade na formulagéo.
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+L* = Mais claro

-L* = Mais escuro

+a* = Mais vermelho

-a* = Mais verde

+b* = Mais amarelo

-b* = Mais azul

Figura 19. Diagrama do Espaco de Cor CIELAB

Teste da viscosidade: O teste de viscosidade é essencial para avaliar a
consisténcia e a fluidez dos produtos cosméticos, estas caracteristicas influenciam
diretamente a aplicacdo, espalhabilidade e a sensacdo sobre a pele. Neste teste, utilizou-
se um viscosimetro rotacional (Myr, modelo L4), projetado especificamente para medir
a viscosidade de substancias espessas como cremes (Fig.20). A medicdo foi conduzida
em diferentes velocidades de rotacdo do viscosimetro, variando as taxas de cisalhamento
de modo a abranger uma ampla faixa de condi¢fes operacionais. 1sso possibilitou uma
avaliacdo abrangente da viscosidade do creme, fornecendo dados representativos do

comportamento reoldgico da formulacdo em estudo.

Figura 20. Teste da viscosidade
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Os dados de viscosidade foram registados ap6s o estabelecimento do equilibrio
em cada velocidade de rotacdo, assegurando que as medicOes fossem realizadas quando
a amostra atingisse a estabilizacdo necesséaria. Os resultados foram expressos em
miliPascal segundo (mPa-s), uma unidade padrdo para medicdes de viscosidade,
indicando a resisténcia ao fluxo do creme nas condicdes testadas.

A escolha do viscosimetro L4 e das diferentes velocidades de rotagdo permitiu
uma andlise detalhada e precisa da viscosidade, fornecendo informag@es cruciais para

entender e controlar as propriedades reoldgicas do creme cosmético.
3.6 Testes microbiol6gicos dos extratos e dos cremes

A pele desempenha diversas func¢des vitais, incluindo a protecdo contra agentes
microbianos. No entanto, a sua integridade pode ser comprometida, aumentando o risco
de infecBes microbianas quando sdo utilizados produtos cosméticos de baixa qualidade
microbioldgica. Portanto, é crucial avaliar a possivel contaminagdo microbiana quer nos
extratos utilizados quer nos préprios produtos cosméticos.

No laboratério, foram conduzidas analises microbioldgicas dos extratos e dos
produtos cosméticos finais. A qualidade microbioldgica dos cremes foi avaliada nos dias
0, 7, 14 e 28, ap0s a sua preparacdo. Quanto aos extratos, a sua estabilidade foi avaliada
antes e ap0s 0 processo de pasteurizacao.

Estas andlises microbioldgicas visam garantir a seguranca e a eficicia dos
produtos cosmeéticos, assegurando que estejam livres de contaminagBes que possam
comprometer a saude da pele dos usuarios. A avaliacdo regular, ao longo do tempo,
permite monitorar quaisquer alteracbes na qualidade microbiologica dos cremes,
proporcionando “insights” importantes para o controlo de qualidade e para a encontrar

estratégias de preservacao eficazes.
3.6.1 Preparacao das amostras

Para preparar a amostra dos extratos diluiu-se uma lgrama do extrato
assepticamente para um tubo estéril com 9 mililitros de solucéo de ringer para assim obter
a diluicdo 101, Posteriormente, efetuou-se diluicOes seriadas necessérias até se obter a
concentracdo adequada para cada andlise (Fig. 21). Para os cosmeéticos, foi utilizado o

mesmo método de preparacdo das amostras.
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0,1 mL 0,imL 0,1mL O0,1mL 0,1mL

Ny NN TN ™

' !!Uo

SOLUGAO 0,9mL 09mL 0, 9mL 0 9mL 0,9mL
ESTOQUE 101 102 103 104 105

Figura 21. Demostragdo das dilui¢cdes preparadas
(Fonte: https://kasvi.com.br/preparo-de-solucoes-laboratorio-concentracao-fator-diluicao-seriada/)

3.6.2 Contagem de bolores e leveduras

Para a enumeracéo de bolores e leveduras, foi utilizado o meio Rose Bengal CAF
Agar. A preparacdo das placas iniciou-se com a diluicdo do meio em agua destilada na
propor¢do indicada pelo fabricante. A mistura foi bem agitada e posteriormente
esterilizada em autoclave a 121°C durante aproximadamente uma hora. Apds o
arrefecimento a 45-50°C, a solucdo foi novamente misturada, evitando a formacéo de

espuma, e distribuida assepticamente em placas de Petri (Fig.22).

Figura 22. Contagem de bolores e leveduras em meio Rose Bengal

O procedimento analitico foi realizado em duplicado, com a inocula¢do por
espalhamento de 0,1 mL das diluicdes de 10! a 10-°, tanto nos extratos como nas amostras

de creme. As placas de Petri foram incubadas a 25°C durante 5 dias, com observacdes do
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crescimento das culturas iniciando as 48 horas. Os resultados foram expressos em

unidades formadoras de coldnias por grama (UFC/g).
3.6.3 Contagem de aerdbios mesofilos totais

Para a determinacao dos aerobios mesofilos totais, foi utilizado o meio de cultura
Plate Count Agar (PCA) e 0 método de incorporacdo da amostra, conforme descrito na
norma ISO 4833-1:2013 (Fig.23). O procedimento iniciou-se com a adi¢cdo, em
duplicado, de 1 mililitro de cada diluicdo das amostras em placas de Petri esterilizadas.
Em seguida, foram adicionados entre 15 e 20 mililitros de meio PCA, e as placas foram
agitadas com movimentos circulares para assegurar a homogeneizacdo. ApoOs a
solidificagdo do meio, as placas foram invertidas e incubadas em estufa a 30°C durante
48 a 72 horas. Os resultados foram expressos em unidades formadoras de colénias por
grama (UFC/g).

Figura 23. Contagem de mesofilos totais em meio de cultura Plate Count Agar

3.6.4 Pesquisa e quantificacdo de Escherichia coli/ coliformes totais

Para a pesquisa e quantificacdo de Coliformes a 37°C e Escherichia coli, utilizou-
se 0 kit SimPlate (Biocontrol®), aprovado pelo método AOAC 2005.03. O meio foi
preparado de acordo com as instrugdes do fabricante. Inicialmente, adicionou-se 1
mililitro das amostras, nas dilui¢des de 10 e 102, a 9 mililitros do meio em tubos de
ensaio. Em seguida, o conteudo foi vertido em placas com 84 pocos e incubado a 37°C
durante 24 horas. A quantificacdo dos coliformes foi realizada através da contagem dos

pOGos que apresentaram alteracdo na cor do meio. A quantificacdo (Fig. 24) de E. coli foi
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efetuada pela observacéo dos pocos sob luz ultravioleta (UV) a 365 nm, verificando-se a
presencga de fluorescéncia. Os resultados foram expressos em unidades formadoras de
coldnias por grama (UFC/g).

Figura 24. Anélise de Escherichia coli e coliformes total

3.6.5  Pesquisa e contagem de Staphylococcus aureus

A avaliacéo de Staphylococcus coagulase positiva foi efetuada utilizando 0,1 ml
de cada diluicdo decimal, que foi inoculada em placas contendo o meio seletivo de Baird-
Parker (Merk, Alemanha), enriquecido com gema de ovo (Fig.25). As placas foram
incubadas a 37°C por 24 a 48 horas. Os resultados foram expressos em unidades
formadoras de col6nias por grama (UFC/g), conforme as diretrizes estabelecidas pela
norma 1SO 11930:2012.

Figura 25. Contagem de Staphylococcus aureus
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3.7 Atividade antibacteriana do extrato

Para avaliar a atividade antibacteriana dos extratos de trigo e do creme
incorporado com os extratos foram utilizadas as estirpes Escherichia coli, bactéria Gram-
negativa, e Staphylococcus aureus estirpe representando bactérias Gram-positivas. As
estirpes foram cultivadas durante a noite a 37°C em caldo Mueller-Hinton (MH).
Posteriormente, as culturas foram diluidas em caldo MH para alcangar uma concentracao
final de aproximadamente 10® UFC/ml, utilizada nos ensaios de atividade antibacteriana.

A inibig&o do crescimento bacteriano foi determinada utilizando uma microplaca
de 96 pocos de fundo plano. Foram adicionados 20 ul das suspensdes bacterianas diluidas
em cada poc¢o da microplaca, exceto na tltima coluna, que foi reservada para os controlos.
A Ultima coluna foi preenchida com 100 pl de meio de cultura para o controlo negativo
(meio sem bactérias) e 100 ul de suspensdo bacteriana sem amostra como controlo
positivo (bactérias sem extrato). Em seguida, foram adicionados 10 pl de cada
concentracdo de amostra (diluidas em etanol a 50%) em todos 0s pocos, resultando numa
concentragdo final de 0,1 a 10 mg/ml. No final, foram adicionados 30 pl de resazurina a
cada poco. Realizou-se também um controlo de crescimento bacteriano na presenca de
etanol a 50%.

A atividade antibacteriana foi inicialmente determinada pela avaliacdo da
densidade 6tica a 540 nm, utilizando um leitor de microplacas (Multiscan GO, Thermo
Scientific). Devido a dificuldade em visualizar claramente a inibi¢cdo do crescimento, o
método foi repetido com a adi¢do a cada um dos po¢os resazurina, um corante indicador
de viabilidade celular. A resazurina € reduzida a resorufina, uma substancia fluorescente
rosa, na presenca de células metabolicamente ativas, facilitando a detecdo do crescimento
bacteriano.

Ap0s a adicdo de resazurina, as microplacas foram incubadas a 37°C por 16 - 18
horas para permitir a reacdo do corante. A conversdo de resazurina em resorufina foi
monitorizada visualmente, possibilitando uma avalia¢ao clara da atividade antibacteriana.
Os ensaios foram realizados em duplicado, e a atividade antibacteriana dos compostos foi
expressa como percentagem de inibicdo, de acordo com a equacdo descrita no método
(Mahmoud et al., 2015) (Fig.26).
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inibicio(%)= 1 (TF Amostra-TO Amostra) £100
HIDIgaot o)™ - (TF Crescimento-T0 Crescimento)

Onde TO Amostra e TF Amostra correspondem a absorbancia a 540 nm do
crescimento da estirpe na presenca dos compostos testados antes (T0) e depois (TF) da
incubacdo, respetivamente; TO Branco e TF Branco correspondem ao meio caldo
Mueller-Hinton com solvente antes e depois da incubacdo, respetivamente; e TO
Crescimento e TF Crescimento ao crescimento da estirpe na presenca de etanol (controlo

positivo) antes e depois da incubacéo, respetivamente.

Figura 26. Atividade antibacteriana do extrato de trigo Barbela e trigo Espelta

3.8 Atividade antifungica

Foram utilizadas as seguintes estirpes e condi¢des de incubacdo para avaliar a
atividade antifungica dos extratos de trigo: Candida albicans. Estas estirpes foram
cultivadas durante a noite a 30°C em meio de cultura Sabouraud Dextrose (SD). As
culturas foram diluidas no mesmo meio para obter uma concentracdo final de
aproximadamente 10° UFC/ml, a qual foi utilizada nos ensaios de atividade antifingica.

A inibig&o do crescimento bacteriano foi determinada utilizando uma microplaca
de 96 pocos de fundo plano. Foram adicionados 20 pl das suspens@es bacterianas diluidas
em cada po¢o da microplaca, exceto na Gltima coluna, que foi reservada para os controlos.
A Ultima coluna foi preenchida com 100 pl de meio de cultura para o controlo negativo

(meio sem bactérias) e 100 ul de suspensdo bacteriana sem amostra como controlo
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positivo (bactérias sem extrato). Em seguida, foram adicionados 10 pl de cada
concentracdo de amostra (diluidas em etanol a 50%) em todos 0s pocos, resultando numa
concentragéo final de 0,1 a 10 mg/ml. No final, foram adicionados 30 pl de resazurina a
cada poco. Realizou-se também um controlo de crescimento bacteriano na presenca de
etanol a 50%. Inicialmente, o crescimento fungico foi determinado pela densidade ética
a 600 nm de cada poco utilizando um leitor de microplacas (Multiscan GO, Thermo
Scientific). No entanto, devido a dificuldade em visualizar claramente a atividade
antifungica na primeira leitura, 0 método foi repetido com a adicdo de resazurina, um
corante indicador de viabilidade celular, a cada poco. Apos a adigdo de resazurina, as
microplacas foram incubadas a 37°C por 18 - 24 horas, para permitir a reacdo com o
corante. A conversdo da resazurina em resorufina foi monitorizada visualmente,

permitindo uma avaliacao clara da atividade antifungica (Fig.27).

o = Ny \ /
— - = NP < e = o

Figura 27. Atividade antifingica do trigo Barbela e do trigo Espelta

3.9 Testagem dos cremes na pele com NIR

A avaliagdo da eficacia dos cremes foi realizada utilizando o NIR, esta técnica foi
escolhida devido a sua capacidade de fornecer informacfes sobre a composicao e as
propriedades dos cremes em tempo real, sem a necessidade de contato invasivo com a
pele.

Os cremes testados incluiam o creme com trigo Espelta, o creme com trigo
Barbela e um creme controlo, que ndo continha adi¢do de 6leo. Todos os cremes foram
aplicados em éareas especificas da pele de voluntarios saudaveis, previamente

selecionados e informados sobre o protocolo do estudo (Fig.28). A aplicacdo dos cremes
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foi regalizada em areas de aproximadamente 4 cm?, e as amostras foram analisadas em
condigdes controladas para minimizar a influéncia de varidveis externas. A analise da
pele foi conduzida utilizando um espectrofotometro NIR portatil (NIR
DLPNIRNANOEVM, Texas Instruments) e os espectros de reflectancia foram obtidos
na faixa de 900 a 1900 nm, utilizando o software DLP NIRscan Nano GUI v2.1.0. O
espectro NIR foi registado para cada creme aplicado na pele em intervalos de 0 min, 2
min, 5 min, 10 min, 30 mim, 1h, 2h ,3h ,4h, 5h, 6h, 7h e 8h apds a aplicacdo. A recolha
dos espectros foi realizada com o espectrofotometro posicionado perpendicularmente a
superficie da pele, protegida com um plastico e a uma distancia de 1 mm, para garantir

leituras precisas.

Figura 28. Testagem dos cremes na pele com o NIR

Considerando que o estado fisiolégico da pele humana e o uso do NIR sdo
suscetiveis a influéncias ambientais, os ensaios foram realizados numa sala com
condicdes ambientais controladas, mantendo a temperatura a 21 + 1 °C e a humidade
relativa a 45 + 5%, de modo a garantir a consisténcia e a precisao dos resultados (Shen et
al., 2023).
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3.10 Inquéritos

Os inquéritos destinados a aceitacdo do creme base adicionado de 6leo de trigo
Barbela foi conduzido com individuos da ESA-IPB que se disponibilizaram a participar
de forma voluntaria (o formulario do inquérito esta apresentado na secgdo dos Anexos).
A amostra foi composta por participantes com idades compreendidas entre 18 e 65 anos.
A predominancia de participantes mais jovens pode ser explicada pelo perfil da
instituicdo, caracterizada por um elevado nimero de estudantes e investigadores. Os
participantes foram inquiridos acerca do seu tipo de pele, identificando-se como mista,
seca, normal, sensivel ou oleosa, bem como sobre a frequéncia de utilizacdo de produtos
cosmeéticos.

No que concerne ao creme, foram avaliados varios aspetos, incluindo a textura, a
fragrancia e a cor do produto. As respostas foram categorizadas da seguinte forma:

e Textura: Avaliada como agradavel, muito agradavel ou desagradavel.

e Fragréncia: Avaliada como agradavel, muito agraddvel, neutra ou
desagradavel.

e Cor: Avaliada como agradavel, muito agradavel ou neutra.

Adicionalmente, foram formuladas questbes para aferir a satisfacdo dos
participantes em relacdo ao creme, bem como os efeitos percebidos na pele apés a sua
aplicacdo. Este inquérito permitiu recolher dados essenciais para a analise da aceitacédo e
do produto, contribuindo para um melhor entendimento das preferéncias dos

consumidores e para o refinamento do creme base com adicao de 6leo de trigo Barbela.
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CAPITULO 4

4. Resultados e Discussao

O presente trabalho focou-se no estudo do extrato do trigo Barbela e do creme do
tipo “cold cream”, com e sem adi¢do de extrato da farinha de trigo Barbela.

Na avaliagdo da qualidade do extrato de hexano (6leo) proveniente da farinha de
trigo Barbela, comparativamente com o da farinha de trigo Espelta, foram realizadas
analises detalhadas do perfil de acidos gordos, atividade antioxidante (DPPH), compostos
fendlicos, flavonoides e analises microbioldgicas e avaliacdo da atividade antibacteriana
e antifungica. No estudo do “cold cream”, com e sem adi¢do de extrato da farinha de trigo
Barbela, as analises conduzidas incluiram a avaliacdo organolética, testes de variacao de
temperatura e humidade, testes a temperaturas extremas, analises espectrofotométricas,
testes de pH, densidade, vibracdo mecénica, centrifugacdo, exposi¢do a luz, cor e
viscosidade. Apds a realizacdo destes testes fisicos e quimicos, procedeu-se também a
analise da capacidade antioxidante pelo método DPPH, fendis e analises microbioldgicas

ao creme desenvolvido.

4.1 Extrato do trigo Barbela e do trigo Espelta
4.1.1 Perfil de acidos gordos

Na Tabela 2 apresentam-se os perfis de acidos gordos para as duas farinhas em
estudo: Barbela e Espelta. Comparando o perfil de &cidos gordos dos dois trigos,
observou-se que o perfil lipidico apresentava diferencas que permitia identificar as duas
amostras.

O perfil de acidos gordos do trigo Espelta e do trigo Barbela revelou semelhancas,
mas também diferencas significativas. Entre os acidos gordos presentes em ambos 0s
trigos, destacou-se a similaridade nas quantidades de C14:0 (acido miristico), C15:0
(&cido pentadecandico), C16:0 (&cido palmitico), C16:1 (&cido palmitoleico), C17:0
(&cido margarico), e C20:2 (acido eicosadienoico), ndo se verificaram diferencas
estatisticamente significativas entre os dois tipos de farinha. Por outro lado, alguns acidos
gordos apresentaram concentragdes significativamente superiores no trigo Barbela. O
C16:0 (4cido palmitico), o C18:0 (&cido estearico), o C18:2n6c (acido linoleico), o
C18:3n3 (acido a-linolénico), o C20:0 (acido araquidico), o C20:1 (acido eicosendico), e

0 C22:0 (Acido beénico) foram mais abundantes no trigo Barbela em comparagio com o
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trigo Espelta. Adicionalmente, alguns acidos gordos apenas foram observados no trigo
Barbela, nomeadamente o C21:0 (acido heneicosanoico), o C20:5n3 + C22:1 (acido
eicosapentaenoico + &cido erucico), o C23:0 (acido tricosanoico), o C24:0 (acido
lignocerico) e o0 C24:1 (acido nervonico).

Estas diferencas no perfil lipidico podem refletir potenciais variacdes nas
propriedades nutricionais e tecnoldgicas entre as duas variedades de trigo, com o trigo
Barbela a apresentar maior diversidade de acidos gordos e niveis mais elevados de alguns
compostos importantes para a saude.

Em relacdo aos niveis de acidos gordos saturados (SFA), monoinsaturados
(MUFA) e polinsaturados (PUFA) verificou-se que:

e O trigo Barbela apresentou quantidades superiores de SFA em compara¢do com
o trigo Espelta, especialmente dos acidos C16:0 (acido palmitico), C18:0 (acido
estedrico) e C20:0 (4cido araquidico), sendo estes trés &cidos gordos
predominantes no perfil saturado. No geral, no trigo Barbela observou-se uma
maior proporcdo de acidos gordos saturados, o que pode influenciar as suas
propriedades nutricionais e tecnoldgicas;

e O trigo Espelta destacou-se pelo teor significativamente superior de C18:1n9c
(&cido oleico). No entanto, o trigo Barbela apresentou quantidades ligeiramente
superiores de C20:1 (acido eicosenoico). Apesar destas diferencas, o trigo Espelta
teve um perfil mais elevado de acidos monoinsaturados, principalmente devido
ao elevado contetdo de &cido oleico;

e O trigo Barbela possui quantidades significativamente superiores de C18:2n6¢c
(acido linoleico) e C18:3n3 (4cido a-linolénico), dois acidos essenciais da familia
dos 6mega-6 e 6mega-3, respetivamente, o que pode ser visto como um beneficio
do ponto de vista nutricional. Estes acidos gordos sdo importantes para a saude
cardiovascular e outros beneficios metabolicos, tornando o trigo Barbela uma

opc¢do potencialmente mais saudavel em termos de &cidos gordos polinsaturados.
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Tabela 2 Acidos gordos presentes no extrato de trigo Barbela e trigo Espelta.

Acidos gordos Cadigo Trigo Espelta Trigo Barbela
Acido miristico C14:0 0,057+0,005a 0,078+0,018 a
acido pentadecanoico C15:0 0,065+0,005a 0,073+ 0,006 a
acido palmitico C16:0 14,58+0,563a 17,34+ 0,405 a
acido palmitoleico Ci16:1 0,103+0,014a 0,099+ 0,013 a
acido margéarico C17:.0 0,077+£0,006 a 0,089+ 0,006 a
acido heptadecenoico Cir:a 0,040+0,002
acido estearico C18:0 1,068+0,008 b 1,269+ 0,011 a
acido oleico C18:1n9c 21,85+0,222a 9,067+ 0,256 b
acido linoleico C18:2n6¢ 57,74+0,329b 65,30+ 0,28 a
acido a-linolénico C18:3n3 3,176+0,035b 4,726+ 0,111 a
acido araquidico C20:0 0,133+0,008 b  0,206% 0,002 a
acido eicosendico C20:1 0,876+0,011 b 1,009+ 0,007 a
acido eicosadienoico C20:2 0,062+0,014a 0,094+ 0,002 a
acido margérico C21:.0 0,028+ 0,004
Acido beénico C22:0 0,145+0,005b 0,189+ 0,009 a
acido eicosapentaenoico + acido erucico C20:5n3+C22:1 0,125+ 0,007
acido tricosanoico C23:0 0,021+£0,001 b 0,048+ 0,001 a
acido lignocérico C24:.0 0,198+ 0,006
acido nervonico C24:1 0,069+ 0,005
Acidos gordos saturados SFA 16,151 64,310
Acidos gordos monoinsaturados MUFA 19,014 24,624
Acidos gordos polinsaturados PUFA 23,781 10,590

Meédias seguidas de letras iguais ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade.

4.1.2 Andlise quimica e propriedades biologicas

Neste estudo, foram avaliados o rendimento, e os parametros atividade
antioxidante (DPPH), compostos fendlicos totais e flavonoides totais. O rendimento de
cada extrato foi quantificado, seguido de uma analise detalhada da capacidade de
neutralizacdo de radicais livres (DPPH) e dos teores de compostos fendlicos totais e
flavonoides totais. Estes compostos bioativos (fenois e flavonoides) sdo conhecidos pelo

seu papel crucial na protecdo contra o stress oxidativo e na promoc¢édo de beneficios a
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salde, pelo que é essencial compreender a sua presenca e atividade nos diferentes tipos
de trigo analisados.

Na Tabela 3, estdo sumariados os resultados obtidas para as médias (anélises em
triplicado) nos dois extratos de trigo Barbela e trigo Espelta. Os resultados da capacidade
antioxidante (DPPH) foram idénticos estatisticamente no trigo Espelta (2,74 mg TE/g) e
Barbela (2,44 mg TE/qg). Estes dados estdo de acordo com o reportado por Sumczynski et
al (2015). Os nossos resultados sugerem que a capacidade de bloguear radicais livres foi
semelhante nos dois trigos em analise. Comparando o contetdo fendlico, o trigo Espelta
destacou-se (5,83 + 0,65 mg eq. acido galico/g amostra) com diferenca significativa em
relacdo ao trigo Barbela (2,50 + 0,04 mg eq. acido galico/g amostra). Pelo método de
AICl3(cloreto de aluminio) ndo foi detetada a presenca de flavonoides em ambos o0s trigos

estudados.

Tabela 3 Ensaios de DPPH, compostos fendlicos totais e rendimento

Extrato de trigo Extrato de trigo
Ensaios
Barbela Espelta
DPPH (mg eq. Trolox/g) 2,44 £0,20 a 2,74 £0,05 a
Compostos fenolicos totais (mg eq. acido

. 2,50+ 0,04 b 5,83+0,27a
galico/g)

Rendimento (%) 3,12+0,19 a 4,20+045 a

No caso dos resultados de rendimento de extracdo obteve-se uma diferenca ndo
significativa entre as duas variedades de trigo. Embora o trigo Espelta, apresente valores

em média superiores, a variabilidade obtida justifica serem estatisticamente semelhantes.
4.1.3 Analise microbioldgica

O extrato dos trigos Barbela e Espelta foram analisados separadamente antes e
apos pasteurizacdo (15 minutos a 80°C) para determinar a sua qualidade microbioldgica
e garantir que estes ndao vao comprometer a qualidade microbioldgica dos cremes onde
vao ser incorporados. Os parametros analisados foram: contagem total de bolores e
leveduras; pesquisa e quantificacdo de Escherichia coli e coliformes totais, contagem

total de aerdbios mesdfilos; contagem total de Bacillus cereus e contagem total de
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aerdbios mesofilos. Os valores da analise microbiolégica encontram-se apresentados na
Tabela 4. A auséncia de bolores e leveduras, bem como, de E.coli e coliformes totais quer
no extrato de trigo Barbela quer no de trigo Espelta demonstram que o extrato é seguro
para inclusdo em produtos cosméticos sem o risco de colocar em causa a qualidade
comercial e sanitaria dos cremes. A contagem de aerobios mesofilos totais foi
inicialmente baixa em ambos 0s extratos. Antes da pasteurizacdo apresentava um valor
1,132 log UFC/g, para o extrato de trigo Barbela e de 1,181 log UFC/g para o extrato de
trigo Espelta; ap0s a pasteurizacdo estavam ausentes em ambos 0s casos em ambos 0s
casos 0 log UFC/g. Em geral, de acordo com o preconizado pela diretrize European
Pharmacopoeia para produtos cosméticos, uma contagem de mesoéfilos totais inferior a
108 UFC/qg é frequentemente considerada segura e aceitavel. Os extratos de trigo Barbela
e de trigo Espelta, antes e ap0s a pasteurizacdo, apresentaram uma contagem total de
Bacillus cereus muito reduzida, tendo sido classificados como ausentes, refletindo a
eficécia das préaticas de producéo e controlo de qualidade aplicadas durante a extracéo e
0 processamento dos dois tipos de trigo. A presenca de B. cereus em produtos cosméticos
pode comprometer a seguranca do produto devido a capacidade dessas bactérias produzir
esporos, toxinas (hemética e dierreica) e resistir a condi¢Ges adversas, como temperaturas

extremas e tratamentos de conservagéo (Oliveira et al., 2021).

Tabela 4 Analise microbiolégica antes e depois de pasteurizado os extratos

Tempo de Bolores e Leveduras Mesofilos totais Bacillus cereus

Extrato

Pasteurizacio log (UFC/g) log (UFC/g) (UFC/g)
Antes 0 1,132 +£0,002 Ausente

Trigo Barbela
Depois 0 0 Ausente
Antes 0 1,181 +£0,001 Ausente

Trigo Espelta
Depois 0 0 Ausente
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4.2 Creme “Cold-Cream”

Nesta seccdo, o creme foi analisado ao nivel das propriedades bioldgicas e testes

organoléticos, de temperaturas e humidades e, teste espectrofotométrico.

4.2.1 Propriedades bioldgicas e teste organoléticos

Propriedades bioldgicas. A formulagdo do creme esta presente na sec¢do 3.2.
Neste estudo foram avaliadas a capacidade antioxidantes e os compostos bioativas do
creme controlo e dos cremes adicionados do extrato de trigo Barbela ou trigo Espelta.
Através destas analises, procurou-se caracterizar quimicamente os cremes e determinar o
seu potencial antioxidante. Na Tabela 5 observam-se os resultados obtidos da anélise da
atividade antioxidante pelo método do DPPH e da analise dos flavonoides totais pela
técnica do Folin-Ciocalteu.

A atividade antioxidante foi menor no creme controlo, sugerindo que a adi¢éo dos
6leos de trigo aumenta a capacidade antioxidante. No entanto ndo se verificaram

diferencas estatisticamente significativas entre os dois tipos de trigo.

Tabela 5 Resultados obtidos na analise da capacidade antioxidante e dos compostos fendlicos totais

Creme com
Ensaios Creme Creme com extrato
extrato de trigo
controlo de trigo Barbela
Espelta
DPPH (mg eq. Trolox/g) 1,06 + 0,04a 1,69 +0,14 b 1,82+0Db
Compostos fenolicos totais
2,50+0,32 a 2,98+0,06 b 4,00+0,93b

(mg eq. acido galico/g)

Em relagdo aos compostos fendlicos totais, o creme com extrato de trigo Barbela
e creme com extrato de trigo Espelta apresentaram teores estatisticamente semelhantes.
No entanto, o creme controlo apresentou niveis estatisticamente mais baixos
comparativamente com o0s cremes adicionados de extratos. Estes resultados sdo
corroborados com os apresentados na sec¢do 4.1.2 referentes aos valores de compostos
fenolicos totais obtidos no extrato. Segundo Serpen et al. (2012), as farinhas e 6leos de

trigo contém predominantemente acidos fenolicos, como o acido ferdlico, enquanto os
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flavonoides estdo presentes em concentracfes reduzidas, o que corrobora 0S Nnossos
resultados.

Conclui-se que a percentagem de inibigédo dos radicais livres pelos cremes foi de
8,13% para o controlo, 17,59% para o creme com extrato de trigo Barbela e 17,92% para
0 creme com extrato de trigo Espelta. Este resultado pode ser justificado pela presenca
dos extratos de trigo, estes conferem uma atividade antioxidante consideravel
relativamente ao controlo.

Constata-se, também que os cremes incorporados com extratos de trigo Barbela
ou Espelta, evidenciaram capacidades antioxidantes muito préximas, possivelmente
relacionadas com o seu perfil fendlico de cada um, ambos apresentam como acidos
fendlicos, o ferdlico. O baixo valor de inibi¢do no creme controlo pode ser explicado pela
auséncia de compostos antioxidantes, enquanto a maior inibicdo nos cremes com extratos
de trigo podera também ser atribuida a agdo conjunta dos compostos fendlicos e outros
antioxidantes presentes nos extratos. Estes resultados indicam que a incorporagéo de
extratos de trigo, pode aumentar a funcionalidade antioxidante dos produtos cosméticos,
melhorando as suas propriedades de protecéo contra o stress oxidativo. Esses resultados
indicam que a incorporagédo de extratos de trigo, mesmo com eventuais alteragbes na
bioatividade, pode aumentar a funcionalidade antioxidante dos produtos cosméticos,
melhorando suas propriedades de protecédo contra o stress oxidativo.

Testes organoléticos. O creme com extrato de trigo Barbela adicionados dos
extratos obtidos a partir dos trigos Espelta e Barbela apresentaram uma cor amarelo-claro,
com um odor caracteristico a trigo, aspeto homogéneo e boa consisténcia. A textura foi
suave, espalhando-se facilmente na pele proporcionando uma sensacao de hidratacdo. O
creme controlo, que ndo continha 6leo de trigo na sua formulagdo, apresentou uma
coloracdo branca, auséncia do odor caracteristico a trigo, e manteve um aspeto
homogéneo e consisténcia adequada.

Esta avaliacdo organolética foi fundamental para garantir caracteristicas que
permitam a aceitabilidade do produto final pelo consumidor, pois a percecdo sensorial é
um fator determinante na escolha e uso de produtos cosméticos (Silva, 2021).
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4.2.2 Teste de temperaturas

Os testes apresentados que se apresentam seguidamente englobam os estudos as
temperaturas de 25°C, 40 °C com controlo de humidade e a -25°C (caso extremo) com 0

objetivo de monitorizar as alteracdes do pH dos cremes.

Teste de temperaturas a 25 e 40°C: Apos um periodo de 15 dias, foram avaliadas
as caracteristicas organoléticas de cada amostra, incluindo cor, odor, separacédo de fases,
textura e consisténcia. Essas caracteristicas foram comparadas entre o estado inicial das
amostras a 25°C (ambiente de laboratorio) e o estado final, apos estarem 15 dias a 40+2°C
com 75x5% de humidade relativa (HR). Durante este periodo (15 dias), as amostras
permaneceram fisicamente estaveis, sem altera¢cdes nas caracteristicas organoléticas e
sem apresentar separacao de fases ou sinais de instabilidade. O pH inicial do creme com
trigo Espelta foi de 6,69 e, apds 15 dias, reduziu para 6,25. O creme com extrato de trigo
Barbela apresentou um pH inicial de 6,41 que diminui para, 6,08. Relativamente ao creme
controlo, o pH oscilou entre 6,52 e 6,30 (Fig. 29).
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Figura 29. Anélise do pH dos diferentes cremes a uma temperatura de 25°C e 40°C

Observou-se uma ligeira diminuigé&o do pH nas formulagdes contendo extratos de
trigo Barbela e de trigo Espelta. No entanto, essa varia¢do nédo foi significativa ao ponto

de comprometer a estabilidade do produto, pois de acordo com as diretrizes europeias
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(ECHA), uma variacao de pH inferior a 1 unidade é considerada aceitavel. Em contraste,
o creme controlo, que ndo continha adigéo de 6leo, manteve o pH praticamente constante
ao longo do periodo de avaliagdo. Esses resultados indicam que todas as formulacdes
estdo dentro dos parametros aceitaveis de estabilidade, conforme preconizado por
diretrizes europeias (ECHA, 2020).

Teste de temperaturas a 25 e -25°C: ApoOs um periodo de 15 dias de
armazenamento a uma temperatura extrema de -25°C, foram avaliadas as caracteristicas
organoléticas de cada amostra, incluindo cor, odor, separacdo de fases, textura e
consisténcia. As andlises indicaram que todas as amostras permaneceram fisicamente
estaveis, sem alteracdo significativa nas propriedades organoléticas e sem indicios de
separacdo de fases ou instabilidade.

As medicOes de pH revelaram que o creme com trigo Espelta, que inicialmente
apresentava um pH de 6,69, sofreu uma leve reducdo para 6,51. O creme controlo, que
ndo continha 6leos adicionais, comegou com um pH de 6,52 e apresentou uma diminuicao
marginal para 6,50. O creme com trigo Barbela, que tinha um pH inicial de 6,41, mostrou
um pequeno aumento para 6,43 (Fig.30). De acordo com Pires & Silva (2019), estas
pequenas mudangas ndo foram o suficiente para comprometer a estabilidade dos
produtos, de facto, estas variacdes estdo dentro dos parametros aceitaveis para cosmeticos

conforme as diretrizes da Agéncia Europeia de Produtos Quimicos (ECHA, 2020).
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Figura 30. Andlise do pH dos diferentes cremes a uma temperatura a 25 e -25
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Teste de temperaturas inicial a 25 e final 25°C: Apds um periodo de 15 dias de
armazenamento a uma temperatura 25°C, foram avaliadas as caracteristicas organoléticas
de cada amostra, incluindo cor, odor, separacdo de fases, textura e consisténcia. As
analises indicaram que todas as amostras permaneceram fisicamente estaveis, sem
alteracdo significativa nas propriedades organoléticas e sem indicios de separacdo de
fases ou instabilidade.

As medigdes de pH revelaram que o creme com extratos de trigo Espelta, que
inicialmente apresentava um pH de 6,69, sofreu uma leve reducédo para 6,47. O creme
controlo, que ndo continha dleos adicionais, comecou com um pH de 6,52 e apresentou
uma diminuicéo para 6,37. O creme com 6leo de trigo Barbela, que tinha um pH inicial
de 6,41, mostrou uma pequena diminuicdo para 6,29 (Fig. 31). De acordo com Pires &
Silva (2019), estas pequenas mudangas ndo foram o suficiente para comprometer a
estabilidade dos produtos, de facto, estas variacdes estdo dentro dos parametros aceitaveis
para cosméticos conforme as diretrizes da Agéncia Europeia de Produtos Quimicos
(ECHA, 2020).
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Figura 31. Andlise do pH dos diferentes cremes a uma temperatura inicial 25 e final 25
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4.2.3 Teste espectrofotométrico

O teste espectrofotométrico desempenha um papel fundamental na avaliacdo da
estabilidade de produtos cosméticos, pois permite monitorizar alteragdes quimicas nas
formulacBes ao longo do tempo através da medicdo da absorbancia em diferentes
comprimentos de onda. Esta técnica fornece informagdes sobre a consisténcia da
formulacdo, onde leituras constantes de absorbéncia sugerem uma maior estabilidade,
indicando que os componentes principais do creme mantém a sua integridade e
funcionalidade (Oliveira et al., 2020). Por outro lado, grandes flutua¢des de absorbancia
podem indicar processos de degradacéo, como oxidagéo ou alteracdo de extratos vegetais,
comprometendo a qualidade e a seguranca do produto (Mehta et al., 2019).

Nos resultados apresentados (Fig.32) observa-se gque 0S cremes com menor
variagdo nas leituras de absorbéncia, como o creme com extrato de trigo Barbela,
exibiram uma formulacdo estavel, sugerindo uma baixa suscetibilidade a reacdes

quimicas indesejaveis, 0 que preserva a sua eficacia e seguranca ao longo do tempo.
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Figura 32. Teste espetrofotométrico

Em contraste, o creme com extrato de trigo Espelta, com variacbes mais
acentuadas, sugere uma maior propensdo a degradacdo, possivelmente pela falta de

estabilizantes adequados ou pela presenca de ingredientes reativos (Oliveira et al., 2018).
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O creme controlo apresenta uma estabilidade intermédia, podendo indicar uma
formulacdo que, embora relativamente estivel, ainda apresenta algum nivel de
degradacéo ao longo do tempo. Comparativamente, formulag6es com absorbancias mais
consistentes, como as do creme com extrato de trigo Barbela e, em menor grau, o
controlo, mostram-se mais adequadas para uma longa vida 0til, mantendo as suas
caracteristicas originais e garantindo uma experiéncia positiva ao consumidor. A
avaliacdo espectrofotométrica confirma, a sua importancia na identificacdo de
formulacbes cosméticas mais robustas e preparadas para atender as exigéncias de
estabilidade e qualidade no mercado (Carino et al., 2021; FDA, 2020).

4.3 Testes fisico-quimicos

Nesta seccdo apresentam-se os resultados dos testes de densidade, vibragéo

mecanica, centrifugacéo, luz, cor e viscosidade.

Teste da densidade: Na Tabela 6 observam-se as medi¢cdes de densidade dos
cremes (controlo, com extrato de trigo Barbela ou Espelta) em dois momentos distintos:
no tempo zero e apds 28 dias. A tabela revela variagdes minimas ou estabilizagdo na
densidade dos cremes ao longo do tempo. Os cremes de Controlo apresentaram uma
densidade estatisticamente semelhante no tempo zero e no tempo 28 (0,99+0,01 g/cm?3 e
0,97+0,05 g/cms3, respetivamente). Comportamento idéntico foi também constatado nos
cremes incorporados com os extratos de trigo Barbela e Espelta. Isso sugere uma
estabilidade significativa na formulacéo, isto é, as propriedades fisicas mantém-se ao
longo do periodo de estudo. Comparando os diferentes cremes verificou-se que, ao longo
de 28 dias, os cremes formulados éleos de trigo Barbela e Espelta apresentaram maior
estabilidade em comparacdo com o creme de Controlo, que apresentou valores
estatisticamente diferentes. Este comportamento é relevante no desenvolvimento de
produtos cosméticos, onde a estabilidade fisico-quimica é um fator determinante para
garantir a qualidade e a eficacia ao longo da vida atil do produto. O estudo da densidade
é, portanto, uma ferramenta importante para avaliar a integridade e consisténcia das

formulacbes cosméticas (EMA, 2023).
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Tabela 6 Densidade dos varios cremes no TO e no T28

Ensaios Creme Creme com extrato de Creme com extrato de
controlo trigo Barbela trigo Espelta
DenSIdzi‘iitempo 0,99+ 0,01 b 1,07+0,03 a 1,06 + 0,04 a
Densidade tempo ) o, 51, 1,06+ 0,01 a 1,06+ 0,07 a

28

Teste de vibracdo mecanica: Neste teste, foi avaliada a estabilidade dos cremes
formulados com extrato de trigo Espelta, extrato de trigo Barbela e de um creme de
controlo, submetendo-os a condigdes de vibracdo mecénica que simulam o transporte
(2000 RPM). Apos o ensaio, ndo foram observadas alteragdes, nomeadamente separacao
de fases ou mudangas na textura, indicando que as formulagdes mantiveram a sua
integridade fisica e estabilidade. A auséncia de alteragdes sugere que as formulagdes dos
cremes possuem uma estrutura fisica bem estabilizada. Esta estabilidade resulta
provavelmente da escolha eficaz de agentes emulsificantes e estabilizantes, que séo
formulados para resistir as tensées mecanicas durante o transporte. A estabilidade da
emulsédo sob condicGes de vibragdo é crucial para assegurar que o produto mantém a sua

qualidade ao longo da cadeia de distribuicdo (Maia Campos et al., 2020).

Teste de centrifugacdo: Neste ensaio, a centrifugacéo foi utilizada para submeter
as amostras a condicdes de stresse, simulando um aumento da forga gravitacional. Este
procedimento intensifica a mobilidade das particulas, permitindo a identificacdo
antecipada de possiveis sinais de instabilidade, como precipitacdo, separacdo de fases e
formacdo de sedimentos (Santos et al., 2021). Apds a centrifugacdo a 3000 RPM,
observou-se que as amostras dos cremes, previamente classificadas como estaveis,
permaneceram inalteradas, sem qualquer evidéncia de instabilidade. Estes resultados
sugerem que 0s nossos cremes ndo requerem reformulagdo, pois mantiveram a sua

integridade estrutural sob condicdes de stresse acelerado.

Teste de luz: A exposi¢do a radiacdo ultravioleta, em presenca de oxigénio, pode
induzir a formacdo de radicais livres, 0s quais provocam a oxidacdo das formulagoes,
podendo conduzir a mudangas na cor e no odor dos produtos, além de acelerar a

degradacéo dos seus ingredientes ativos (Infarmed, 2019).
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Relativamente & exposi¢do luminosa, as formulagbes foram submetidas a uma
fonte de luz natural com um ciclo de foto periodicidade de 16 horas de luz e 8 horas de
escuriddo, durante um periodo de 15 dias. Nestas condi¢des ndo se verificaram alteracdes
nas formulagdes (cor, odor e textura) avaliadas, sugere que as formulagdes permaneceram
estaveis ao longo do ensaio (Infarmed, 2019).

De forma a prevenir os efeitos negativos causados pela exposicdo a luz,
recomenda-se 0 armazenamento de cremes em embalagens opacas, que proporcionem
protecdo adequada contra a radiacdo luminosa (Pereira et al., 2020; Costa, Andrade, &
Lima, 2021).

Teste da cor: A tabela 7 refere-se aos parametros de cor medidos nas 3 amostras
de creme (controlo, com extrato de trigo Barbela e com extrato de trigo Espelta), em dois
momentos distintos: inicio da experiéncia (TO dias) e ap6s 28 dias (T28 dias). Os
parametros de cor avaliados incluem luminosidade (L*), as coordenadas de cor no eixo
vermelho-verde (a*) e azul-amarelo (b*), a intensidade da cor (c*) e o angulo de
tonalidade (h).

No que diz respeito a luminosidade (L*), o controlo apresentou os valores mais
altos nos dois momentos, com uma ligeira diminuicdo de 85,59 para 84,81.
Comparativamente o creme com Oleo de trigo Barbela mostrou uma reducdo mais
acentuada na luminosidade, oscilando entre 80,73 e 76,11 apds 28 dias. O trigo Espelta
evidenciou uma tendéncia semelhante, com uma reducdo de 79,08 para 73,93. Assim,
observa-se que ambos 0s cremes com extratos de trigos, particularmente o Espelta,
escureceram mais acentuadamente ao longo do tempo do que o creme controlo. Para o
parametro a* (eixo vermelho-verde), o controlo permaneceu ligeiramente esverdeado nos
dois momentos, com valores entre -0,65 e -0,29. O creme com extrato de trigo Barbela
apresentou uma cor mais verde, com aumento na intensidade do verde ao longo do tempo
(de -3,48 para -3,70). O creme com Oleo de trigo Espelta evidenciado o tom mais
esverdeado, embora a intensidade tenha diminuido com ao longo do tempo (de -4,21 para
-3,96). Isto indica que os cremes com trigo, principalmente o Espelta, mantiveram uma
coloracdo verde mais intensa.

Quanto ao parametro b* (eixo azul-amarelo), o controlo apresentou valores baixos
de amarelo, com uma leve diminuicao de 0,38 para 0,24 aos 28 dias. O creme com extrato
do trigo Barbela, exibiu um tom amarelado mais intenso, que aumentou com o tempo (de

9,46 para 9,96). O creme incorporado do 6leo do trigo Espelta apresentou a cor amarela
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mais forte, apesar de se observar uma ligeira redugdo ao longo do periodo de ensaio (de
11,51 para 10,14). Neste contexto, 0s cremes com trigo, especialmente o Espelta,

apresentaram uma tonalidade mais amarelada em comparagdo com o controlo.

Tabela 7 Dados da cor avaliados em TO e em T28 dias

Cremes Parametro TO dias T28 dias
Controlo 85,59+ 0,467 b 84,81 0,078 b
Barbela L* 80,73 £ 0,502 a 76,11 £0,035a
Espelta 79,08+ 0,291 a 73,93+0,113 a
Controlo -0,65+0,032 a -0,29+ 0,006 a
Barbela a* -3,48 £0,089 b -3,70 £0,021 d
Espelta -421+£0,199 ¢ -3,96 £0,127 ¢
Controlo 0,38 £ 0,267 ¢ 0,24 £ 0,065 ¢
Espelta b* 9,46 £ 0,400 b 9,96 £0,265 b
Espelta 11,51 £ 0,650 a 10,14 £0,005 ab
Controlo 0,79 +£0,091¢ 0,35+0,02 ¢
Barbela c* 10,07 +£0,403 b 11+0,11 ab
Espelta 12,26 £ 0,665a 10,86+ 0,005 a
Controlo 151,84 +£19,431a 141,86 £ 6,440 a
Barbela h 110,22 + 0,403 b 110,45+ 0,36 b
Espelta 110,10 £ 0,326 b 110,99 £ 0,005 b

Em relagcdo ao croma (c*), que mede a intensidade ou saturacdo da cor, o controlo
apresentou os menores valores, diminuindo de 0,79 para 0,35 aos28 dias. O creme de
trigo Barbela apresentou um aumento na saturacdo da cor, de 10,07 para 11, enquanto o
creme Espelta teve a saturacdo mais alta, com uma ligeira diminuicdo (de 12,26 para
10,86). Isto indica que cor do com extrato foi a mais saturada, seguido pelo creme com
Barbela, O creme controlo foi o que apresentou a cor mais clara.

Finalmente, o parametro h (dngulo de tonalidade) revela que o controlo manteve
uma tonalidade alta ao longo do tempo, com valores de 151,84 e 141,86, indicando uma
cor proxima do verde-amarelo. J& os cremes onde foram incorporados os 6leos de trigo,
apresentaram valores, aproximadamente110, indicando uma tonalidade mais amarela.

Em sintese, os cremes com extratos de trigo Barbela e Espelta passaram por
mudangas mais marcantes na cor ao longo do armazenamento escureceram e adquiriram

tonalidades mais amareladas e saturadas. O trigo Espelta, em particular, mostrou a cor
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mais intensa e saturada. Ao contrario, a variacdo da cor do controlo foi menos acentuada,

permanecendo mais claro e com menor saturagéo.

Teste da viscosidade: Os testes de viscosidade realizados nos cremes a base de
trigo Barbela, trigo Espelta e no controlo exibiram caracteristicas reologicas tipicas de
fluidos ndo-newtonianos, especificamente fluidos tixotrépicos e com comportamento
“shear thinning”. Estes tipos de fluidos apresentaram uma reducao na viscosidade a
medida que a taxa de deformacéo (ou velocidade de rota¢do) aumentou, o que se observou
claramente nas amostras analisadas. Adicionalmente, a presenca de histerese entre as
curvas de carga e descarga sugere que 0s cremes possuem "memaria” reoldgica, isto é, a

viscosidade depende do historico de deformacao aplicado.

Creme com extrato de Trigo Barbela. Os valores de viscosidade para o creme
a base de trigo Barbela demonstram uma reducdo progressiva da viscosidade a medida
que a velocidade de rotagao aumentou, confirmando o comportamento “shear thinning”.
Os valores de viscosidade obtidos variam de 464620 cP a 15400 cP para velocidades entre
0.3 e 20 RPM, respetivamente (Fig. 33). A viscosidade reduziu rapidamente entre as
primeiras rota¢0es, no entanto a diminui¢do foi menos acentuada para velocidades mais
elevadas. Isto indica que o creme de trigo Barbela se ajusta mais rapidamente as forcgas
aplicadas, estabilizando a sua viscosidade em valores mais baixos quando submetido a

taxas de deformacéo elevadas.
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Figura 33. Teste de viscosidade para o creme com extrato de Trigo Barbela
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Este aspeto ¢ vantajoso, uma vez que um comportamento “shear thinning” ¢é
desejavel em muitos produtos cosméticos. Quando o produto é submetido a forgas de
deformacgdo (como durante a aplicagdo ou bombeamento), a reducdo da viscosidade
facilita a sua aplicacdo e manuseamento. Uma viscosidade mais baixa sob altas taxas de
deformacdo implica que o creme sera mais facil de espalhar, aplicar uniformemente sobre
a pele, ou bombear através de sistemas de dosagem, melhorando a experiéncia do
consumidor e a eficiéncia do processo de producdo. Além disso, uma vez removida a
forca aplicada, a viscosidade retorna a valores mais elevados, contribuindo para a

manutencdo da estabilidade e da textura do produto em repouso.

Creme de Trigo Espelta. O comportamento observado no creme de trigo Espelta
também reflete uma tendéncia de “shear thinning”, mas com algumas diferencas na
magnitude da viscosidade em relacdo ao creme de trigo Barbela. Para a curva de carga,
os valores de viscosidade inicias sdo 378330 cP a 0.3 RPM e diminuem para 15610 cP a
20 RPM. A curva de descarga apresenta valores inferiores, comecando em 175520 cP a
0.3 RPM atingindo 18520 cP a 20 RPM (Fig.34). As diferengas significativas entre as
curvas de carga e descarga reforcam a natureza tixotropica do fluido, sugerindo que o
tempo de aplicagéo da forca influencia diretamente a viscosidade do creme de Espelta.
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Figura 34. Teste de viscosidade para o creme com extrato de Trigo Espelta

Creme Controlo. O creme controlo seguiu uma tendéncia semelhante em termos
de “shear thinning”, com uma diminui¢do progressiva da viscosidade a medida que
aumenta a velocidade de rotacdo. Na curva de carga, os valores oscilaram entre 195270
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cP a 0.3 RPM e 24760 cP a 20 RPM, enquanto a curva de descarga iniciou a 189190 cP
a 0.3 RPM e decresceu até 21820 cP a 20 RPM (Fig. 35). A presenca de histerese indica
que o creme de controlo também exibe caracteristicas de fluido tixotropico, embora com

uma menor amplitude de variacao entre as curvas de carga e descarga.
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Figura 35. Teste de viscosidade para o creme Controlo

Globalmente, todos os cremes apresentaram comportamentos compativeis com
fluidos “shear thinning” e tixotropicos. O creme de trigo Barbela apresentou os valores
de viscosidade mais altos para as velocidades iniciais, seguido pelo creme com trigo
Espelta e pelo creme de controlo, que apresentou a menor viscosidade geral. A histerese,
representada pela diferenca entre as curvas de carga e descarga, foi mais pronunciada no
creme de Espelta, sugerindo que este creme € 0 mais sensivel ao tempo de aplicacédo da
forca. O creme de trigo Barbela, embora com a maior viscosidade inicial, estabilizou de
forma melhor velocidades mais altas.

O creme com extrato de trigo Barbela, devido a sua alta viscosidade inicial e
rapida estabilizacdo, proporcionou uma sensacao de maior densidade e riqueza ao toque.
Este tipo de creme é frequentemente percebido como mais nutritivo e cremoso, ideal para
peles que necessitam de uma hidratacdo intensa e prolongada.

O creme com extrato de trigo Espelta, por sua vez, devido a sua sensibilidade ao
tempo de aplicagdo, oferece uma sensacao de suavidade e uma adaptacdo mais gradual a

pele, resultando num toque sedoso e leve apds a aplicagdo. Este facto, torna-o uma
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escolha interessante para quem procura uma textura equilibrada, entre hidratacdo e
leveza.

Por outro lado, o creme de controlo, com uma viscosidade mais baixa, confere
uma sensacdo de leveza na aplicacdo, mas pode ser percebido como menos rico em
comparacdo com as formulacdes com extratos, podendo ser escolhido por consumidores
que preferem cremes mais fluidos e de absorcdo répida, sem a sensagéo de peso na pele.

Essas diferencas de textura e viscosidade podem influenciar diretamente a
avaliacdo sensorial do usuario e a adequacao de cada creme a diferentes tipos de pele e

preferéncias do consumidor.

4.4 Analises microbioldgicas

S6 ap0s garantir que os extratos apresentavam qualidade microbioldgica (sec¢do
3.8) é que foram aplicados na formulacdo dos cremes. No entanto, para garantir a
seguranca dos produtos finais foram realizadas analises microbiologicas aos seguintes
parametros: contagem total de bolores e leveduras, contagem de totais coliformes
totais/E. coli, contagem total Staphylococcus coagulase positiva, e contagem total
mesdfilos totais ao longo de um periodo de 28 dias, com avaliagdes nos dias 0, 7, 14 e
28. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 8. Na contagem de bolores e
leveduras durante os 28 dias de teste, todas as amostras analisadas apresentaram valores
de 0 UFC/g, exceto no primeiro dia para o creme com trigo Espelta (0,801 log UFC/qg),
considerado muito baixo para produtos cosmeticos, sugerindo que a manipulacdo dos
cremes foi adequada. De acordo com a Regulamentacéo Europeia de Cosméticos (EC No
1223/2009), a auséncia de fungos é um requisito essencial para a seguranca
microbioldgica destes produtos.

Os coliformes totais e Escherichia coli estavam ausentes em todas as amostras de
creme avaliadas, indicando que ndo houve contaminacdo fecal, o que é imperioso para
assegurar a qualidade e a seguranca do produto cosmético. Isto reflete as boas praticas de
fabrico (BPF) e um controlo rigoroso durante a producdo, alinhado com as exigéncias
regulamentares para cosméticos (Goncgalves & Pinto, 2017).

A presenca de Staphylococcus aureus foi avaliada devido ao seu potencial
patogénico, pois pode causar infe¢des cutdneas graves. Da analise dos resultados que
todas as amostras de creme estavam livres desta bactéria (0 log UFC/g) durante toda o

periodo de teste exceto no primeiro dia para o creme com trigo Espelta (0,421 log UFC/qg).
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A auséncia de S. aureus confirma a seguranca do produto em termos de prevengéo de
contaminagdes por bactérias patogénicas (Barreto & Silva, 2019).

Tabela 8 Analise microbiolégicas dos cremes

Amostra Tempo Bolores e Coliformes S. aureus Mesofilos
Leveduras totais/E. coli log (UFC/g) totais
log (UFC/g) log (UFC/g) log (UFC/qg)
Creme com 0 0 0 0 1,023 + 0,005
extrato de 7 0 0 0 0
trigo 14 0 0 0 0
Barbela 28 0 0 0 0
0 0 0 0 0,741 £ 0,001
Creme 7 0 0 0 0
Controlo 14 0 0 0 0
28 0 0 0 0
Creme com 0 0.801 £ 0,006 0 0,421 £0,003 0,301 + 0,006
extrato de 7 0 0 0 0
trigo 14 0 0 0 0
Espelta 28 0 0 0 0

Da contagem de mesofilos aerdbios totais, no dia 0, observa-se que as amostras
apresentaram contagens iniciais de 1,023 log UFC/g, 0,741 log UFC/g e 0,301 log UFC/g
respetivamente para os cremes com trigo Espelta, com trigo Barbela, e para o controlo.
Nos dias 7 e 14, todas as formulagdes demonstraram uma diminuicdo acentuada na
contagem de mesofilos totais (0 log UFC/g). Esta diminuicao pode ser atribuida a reducao
do pH dos cremes ou a eficacia dos conservantes incorporados nas formulacgdes, quais
desempenharam um papel importante na inibi¢cdo do crescimento microbiano durante o
armazenamento (Pereira & Yamada, 2014). De facto, Sobel & English, 2008 reportam
que 0s conservantes sdo cruciais para garantir a seguranca e a estabilidade dos produtos
cosmeéticos.

Um novo ensaio foi efetuado para verificar se os extratos de trigo poderiam ou
ndo ter efeito de conservante. Neste ambito, o nivel de conservante foi reduzido para

metade e aumentou-se 0s niveis de extrato de trigo adicionado. As analises microbianas
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destes 3 novos cremes (controlo, com extrato de trigo Barbela e extrato de trigo Espelta)
permitiu a comparacdo dos efeitos dos componentes ativos. Verificou-se que todos 0s
cremes apresentaram um comportamento microbioldgico semelhante, sugerindo que o
conservante artificial pode vir a ser substituido parcialmente por extratos de trigo. Este
resultado é indicativo de que as formulagbes dos cremes, reduzindo a quantidade de
conservantes quimicos e aumentando a quantidade quer do 6leo do trigo Barbela quer
trigo Espelta, mantiveram-se estaveis e seguras para uso prolongado. Estes resultados
estdo em conformidade com as normas estabelecidas pela Cosmetic Regulation EC No
1223/2009, que exige a manutencdo da seguranca microbioldgica em produtos
cosméticos durante o seu periodo de validade (European Commission, 2009). A
regulamentacdo exige que todos os produtos cosméticos vendidos na Unido Europeia

atendam a padrd@es rigorosos de seguranca (U.S. Food and Drug Administration, 2022).

4.5 Atividade antibacteriana e antifingica

Os ensaios realizados tiveram como objetivo avaliar a atividade antibacteriana e
antifungica dos extratos de duas variedades de trigo, nomeadamente Barbela e Espelta.
Para tal, foi determinada a Concentragdo Minima Inibitéria (CMI) contra a diferentes
microrganismos, nomeadamente as bactérias Staphylococcus aureus (Bactéria Gram
positiva) e Escherichia coli (Bactéria Gram negativa), bem como contra a levedura
Candida albicans.

Os testes iniciais foram conduzidos com uma concentracao de 0,1 mg/mL, a partir
da qual foram realizadas diluicdes seriadas para determinar a CMI (Concentracdo Minima
inibitéria). Para S. aureus, na presenca do trigo Barbela a CMI foi de 0,050 mg/mL,
enguanto que na presenca do trigo Espelta o valor obtido para este parametro foi de
0,0125 mg/mL, evidenciando que o trigo Espelta é mais eficaz contra esta bactéria do que
o trigo Barbela. Relativamente a E. coli, ambas as variedades exibiram uma CMI de 0,050
mg/mL, sugerindo uma atividade inibitoria semelhante trigo contra esta bactéria.

No caso do fungo Candida albicans, observou-se que a CMI induzida pelo trigo
Barbela foi de 0,025 mg/mL, enquanto que a do trigo Espelta foi de 0,0125 mg/mL,
evidenciando uma maior capacidade antifungica por parte do trigo Espelta.

Foi também avaliada a Concentragdo Minima Bactericida (CMB)dos extratos em
relacdo aos microrganismos testados. Verificou-se que, quer para S. aureus como para E.

coli, os extratos de ambas as variedades de trigo apresentaram uma acao bacteriostatica,
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ou seja, inibiam o crescimento bacteriano, mas ndo resultavam na morte das células.
Contudo, no caso de Candida albicans, ambos os extratos demonstraram uma acao
fungicida, resultando na eliminag&o das células da levedura.

Estes resultados indicam que o trigo, particularmente a variedade Espelta, possui
compostos bioativos com potencial atividade antimicrobiana, mostrando-se promissor

para futuras aplicacfes no combate a infe¢Ges bacterianas e flngicas.

4.6 Testagem dos cremes na pele com o NIR

O NIR foi utilizado neste estudo para avaliar os efeitos na pele de trés cremes
hidratantes: um creme controlo, um creme com extrato de trigo Espelta e um creme com
extrato de trigo Barbela. O objetivo foi observar as alteragdes na pele apds a aplicagdo
dos diferentes cremes ao longo do tempo. A posi¢do no braco esquerdo foi selecionada
num estudo preliminar onde se aplicou medi¢cfes ao brago esquerdo em quatro posicoes
diferentes tendo se verificado resultados semelhantes (resultados ndo apresentados).
Neste estudo, cada ensaio foi realizado na pele do pulso da mdo esquerda de uma
estudante, com uma distancia de 3 cm em relagdo ao pulso e abrangendo uma &rea
superficial 2 x 2 cm?. Os espectros NIR foram obtidos antes da aplicacéo do creme (tempo
zero) e apos a aplicacdo dos varios produtos em intervalos de tempo pré-determinados (2,
5, 10 e 30 minutos, sequidos de 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 8 horas).

Na analise por NIR, diferentes comprimentos de onda permitem identificar
vibracGes moleculares especificas associadas a grupos funcionais presentes nas amostras.
Os comprimentos de onda foram escolhidos para destacar variacdes nas interacoes
moleculares, refletindo alteragdes de determinados parametros ao longo do tempo. O
comprimento de onda de 1055 nm foi escolhido como referéncia (branco) porque nao
apresenta qualquer pico significativo na absor¢do de energia. Isso significa que, neste
comprimento de onda, ndo ha interacGes significativas entre a radiacdo NIR e a superficie
da pele analisada. Portanto, ndo é associado a nenhum pico especifico e é usado como um
ponto de referéncia para normalizacdo dos dados. J& 0 comprimento de onda de 1455 nm
foi selecionado porque corresponde ao maximo de um pico com variabilidade, o0 que
permitiu avaliar alteracBes ao longo de 8 horas. Este pico é geralmente associado a
vibracgdes de estiramento de liga¢bes O-H, presentes em moléculas como &gua ou alcoois.
A variagéo neste pico pode indicar mudangas na concentragdo ou na disponibilidade de

grupos O-H, que podem ser importantes para a avaliacdo de processos como a hidratacao
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de componentes ou a formacéo de estruturas moleculares ao longo do tempo. Em resumo,

a escolha dos comprimentos de onda de 1055 nm e 1455 nm permitiu avaliar as variagdes

de absorvancia na pele ao longo de 8 horas associada a aplicacdo do creme, fornecendo

informacdes valiosas sobre a estabilidade e a qualidade dos produtos ao longo do tempo

(Figura 36). Os espectros obtidos ao longo deste estudo permitem uma andlise detalhada

da forma como os cremes influenciam as propriedades da pele. Da analise das figuras

constatam-se variagbes nos espectros ao

longo do tempo,

mas mostrando

comportamentos semelhantes nos trés cremes testados.

Creme Controlo

Absorvancia

900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700
Comprimento de onda, nm

—Ti —Tomin T2min  —TSmin  —T10min T30min  —T1h
—T2h —T3h —Tah —Tsh —Téh T7h —T8h

s Creme Espelta

Absorvancia
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—Ti —Tomin T2min  —TSmin T10min T30min  —Tih
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Figura 36. Espectros NIR entre 900 e 1700 nm para a pele sem creme, com creme controlo, com creme
Barbela e com creme Espelta e apds a aplicacdo do creme, nos tempos 2 min, 5 min, 10 min, 30 min, 1 h,
2h,3h,4h,5h,6h,7he8hhoras.

A Figura 37 compara diretamente o comportamento dos trés cremes ao longo de

todas as medicBes. De acordo com os resultados, o comportamento da pele apos a

aplicacdo dos cremes revela padrbes semelhantes de absor¢do. Os cremes mostram uma
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crescente hidratacdo até aos 5 min da aplicacdo, verificando-se posterior decrescente
hidratagdo ao longo do tempo. Infere-se que proximo das 8 horas, 0s cremes perdem o
seu efeito de hidratagéo.
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Figura 37. Comparacéo dos diferentes cremes ao longo do tempo

Estes resultados demonstram a utilidade da espectroscopia NIR para a
monitorizacdo das altera¢es cutdneas induzidas por produtos cosméticos. Além disso,
confirmam que diferentes formulagfes de cremes hidratantes tém perfis de interacdo
semelhantes com a pele, ao nivel da absorcédo das ligagdes OH. Em futuro tratamento de
dados pretende-se avaliar de que forma outros picos de absorcdo poderdo fornecer

informacdo quimica sobre a aplicacdo de cremes na pele.

4.7 Inquérito sobre o0 “cold cream” com extrato de trigo Barbela

O inquérito realizado para avaliar o creme de base com adicao de 6leo de trigo
Barbela foi conduzido com individuos que estudam ou trabalham na ESA-IPB que se
dispuseram voluntariamente a participar (painel de consumidores). Foram efetuados 26
inquéritos (anexos) idade dos participantes variou entre 18 e 65 anos, com a maior
representacdo nos grupos de 18 a 25 anos (9 individuos), 26 a 35 anos (13 individuos),
36 a 45 anos (2 individuos), 46 a 55 anos (1 individuos) e 56 a 65 anos (1 individuos).

Esta distribuicdo estd associada & maior presenca de estudantes e investigadores, que
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estdo mais motivados para responder a inquéritos voluntarios. O género feminino foi
predominante na amostragem, com 17 mulheres, associado possivelmente & maior
utilizacdo de cosméticos por parte das mulheres. Apesar disso, a participacdo de homens
também foi aceitavel (35%). A diversidade no tipo de pele dos participantes foi razoavel,
com representacdes de pele mista (9 individuos), pele normal (5 individuos), pele seca (9
individuos), e pele sensivel (2 individuos). Essa variabilidade foi benéfica, pois permitiu
uma andlise mais completa do desempenho do produto em diferentes condigdes de pele.
A frequéncia de uso de produtos cosmeéticos entre os participantes do inquérito mostrou
um viés em direcdo ao uso didrio, com 18 respostas, seguido por uso raramente (4
respostas), semanalmente (3 respostas), e mensalmente (1 resposta).

Considerando o perfil dos inquiridos, verificou-se que a avaliagdo da textura do
creme foi amplamente positiva, com 15 individuos relatando-a como agradavel e 11 como
muito agradavel, sem mencOes a textura desagradavel. Esse feedback positivo sobre a
textura é crucial, pois indica que o produto oferece uma experiéncia de aplicacdo
satisfatoria para os inquiridos voluntarios. A fragrancia do creme também recebeu
avaliacdes favoraveis, com 7 individuos classificando-a como agradavel, 4 como muito
agradavel, e 14 como neutra. Apenas 1 pessoa a considerou desagradavel, o que é um
resultado positivo, considerando que a fragréncia € um aspeto sensivel e subjetivo dos
cosméticos. Por fim, a cor do creme foi avaliada como agradavel por 13 individuos, muito
agradavel por 9 individuos, e neutra por 4 individuos, sem avaliacdes negativas. 1sso
indicou que a cor do produto é atraente e aceitavel.

De forma global, a apreciacdo do creme com extrato de trigo Barbela foi
amplamente positiva. A textura foi bem classificada, com a maioria dos participantes
considerando-a agradavel ou muito agradavel, o que demonstra que o produto
proporciona uma experiéncia sensorial satisfatéria. A fragrancia, um aspeto mais
subjetivo, também obteve boas avaliagdes, com a maior parte dos participantes a
considera-la neutra ou agradavel. A cor do creme foi outro fator que recebeu uma
aceitacdo geral positiva, sem avaliacdes negativas.

Esses resultados indicam que o desempenho cosmético do produto foi bem
recebido pelos participantes, especialmente no que toca a experiéncia de aplicacéo e
aceitacdo estética. O feedback positivo em relacdo a textura e a cor foi um bom indicativo
de que o creme proporcionou conforto e apelo visual. Ja a avaliacdo neutra da fragrancia
sugere que O creme conseguiu agradar a maioria, embora algumas preferéncias

individuais possam variar. No geral, a resposta dos participantes sugere que o creme tem
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potencial para ser bem aceito no mercado, especialmente entre consumidores que

valorizam cremes de boa textura e aparéncia.
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CAPITULO5

5. Concluséao

O presente estudo permitiu concluir que o extrato de trigo Barbela é um
ingrediente promissor para a formulacdo de “cold creams”, apresentando um potencial
significativo em termos de hidratacdo, protecdo antioxidante e estabilidade cosmética. A
analise fisico-quimica revelou que o 6leo de trigo Barbela é rico em acidos gordos
essenciais, como os &cidos linoleicos e alfa-linolénico, componentes essenciais para a
hidratacdo da pele e com elevado poder antioxidante. Estas caracteristicas tornam o
extrato de Barbela uma adicao valiosa para formulag@es cosméticas focadas na protecdo
e regeneracao cutanea.

Os “cold creams” formulados com dleo de trigo Barbela demonstraram uma
elevada estabilidade, resistindo a variagGes de temperatura e a condi¢des extremas, sem
sinais de degradac&o. Além disso, os testes de atividade antimicrobiana evidenciaram que
0 Oleo contribui para a acdo protetora do produto, aumentando a sua seguranca
microbioldgica e a exequibilidade comercial. Comparativamente ao extrato de trigo
Espelta, o extrato de Barbela destacou-se pela sua composi¢do distinta, sobretudo em
acidos gordos especificos, posicionando-se como um ingrediente diferenciador e
competitivo no desenvolvimento de produtos cosméticos.

Os ensaios de espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) foram
fundamentais para monitorizar o comportamento dos cremes ao longo do tempo e avaliar
a interagcdo dos mesmos com a pele. Estes ensaios demonstraram que 0s cremes com
extrato de trigo Barbela apresentaram uma absorcao inicial rapida, enquanto o extrato de
Espelta proporcionou uma absor¢do mais gradual, com efeitos hidratantes prolongados.
A espectroscopia NIR permitiu, assim, uma avaliacdo precisa da penetracdo dos
ingredientes ativos na pele, revelando que as formulagbes com extrato de Barbela
mantiveram a pele hidratada durante 8 horas, garantindo uma eficécia prolongada.

A aceitacdo dos “cold creams” com extrato de trigo Barbela por parte dos
consumidores foi globalmente positiva, reforgcando o seu potencial comercial num
mercado que valoriza cada vez mais produtos sustentaveis e naturais. A utilizacdo de
ingredientes ecologicos alinha-se com as tendéncias de consumo atuais, tornando o creme
uma alternativa viavel e atraente. Os resultados dos testes sensoriais indicaram uma boa
rececdo, especialmente no que se refere a textura, a sensagao de conforto e aos beneficios
percebidos pelos utilizadores. Em suma, o extrato de trigo Barbela demonstrou ser uma
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adicdo valiosa para formulagcBes cosméticas, destacando-se pelas suas propriedades
hidratantes, antioxidantes e pela sua estabilidade. O uso da espectroscopia NIR permitiu
avaliar com precisao a eficacia hidratante dos cremes, comprovando o seu desempenho
ao longo de 8 horas. Este estudo abre portas para futuras investigagées no campo dos
cosmecéuticos naturais, contribuindo para inovacdes que respondam as crescentes

exigéncias de um mercado cosmético mais consciente e sustentavel.

Perspetivas futuras

e Ampliar testes clinicos com uma amostra maior e diversificada.

e Realizar ensaios clinicos a longo prazo.

e Criar variagOes de “cold creams” com diferentes fragrancias e para tipos
de pele especificos.

e Combinar o extrato com outros ingredientes ativos benéficos.

e Investigar o uso do extrato de trigo Barbela em logdes corporais, séruns
faciais e produtos para cabelo.

e Utilizar a espectroscopia no infravermelho préximo (NIR) para monitorar
a interag@o dos produtos com a pele e ajustar formulaces.

e Destacar estudos clinicos e beneficios de ingredientes naturais.

e Colaborar com dermatologistas e profissionais de saude para validar
cientificamente os beneficios dos produtos.

e Substituicdo de aditivos quimicos por 6leos de trigo

e Estudo das propriedades bioldgicas dos cremes incorporados com 6leos de

trigos Barbela e Espelta.
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ANEXOS

Anexo 1 — Inquérito sobre o creme com extrato de trigo Barbela

i ipo de pele
Creme com extrato de trigo Barbela Tipo de pele

Bem-vindo(a) ao inquérito para a testagem de um nove creme desenvelvido no dmbito da o Seca
tese de mestrado. A sua opinido & fundamental para avaliar e aprimorar a formulagio
deste produto cosmético . Todos os dados recolhidos serdo tratados com O Oleosa
confidencialidade e utilizados exclusivamente para fins académicos e de desenvolvimento
do produto. A sua participagdo € voluntaria e podera retirar-se do estudo a qualguer O Mista
momento.
- ) () Normal

af com Mudar de conta [y

Fa MNao partilhado o Sensivel

* Indica uma pergunta obrigatéria

Idade Com que frequéncia utiliza produtos cosméticos? *

Menos de 18 -
O () Diariamente

O 1825

() semanalmente
() 2835

() Mensaimente
() 3645
() 4655 () Raramente
() s665
() Mais de 65

Como descreveria a textura do creme? *
Género * () Muito agradavel
(O Feminino () Agradavel
() Masculino O Neutra
O ouro (O) Desagradavel

() Prefiro ndo dizer ) i
() Muito desagradavel

Qual € a sua satisfag8o geral com o creme? *

Muito satisfeito(a)
Satisfeito(a)
Neutro

Insatisfeito(a)

ONONONON®

Muito insatisfeito(a)

Vocé recomendaria este creme a outras pessoas? *

() sim
() NEo



23

Como avaliaria a fragrancia do creme? *

Muito agradavel
Agradavel
Neutra

Desagradavel

O000O0

Muito desagradavel

Como avaliaria a cor do creme?

Muito agradavel
Agradavel
Meutra

Desagradavel

GHONONONG

Muito desagradavel

Como descreveria os efeitos do creme na sua pele?

Muito hidratante
Hidratante
Neutro

Pouco hidratante

M&o hidratante

O00O0O0
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Anexo 2 — Tratamento de dados do inquérito sobre o creme com extrato de trigo Barbela

Idade

26 respostas

@ Menos de 18
® 18-25

@ 26-35

@® 36-45

@ 46-55

® 56-65

@ Mais de 65

Género

26 respostas

@ Feminino

@ Masculino

@ Outro

@ Prefiro nao dizer

34,6%

65,4%

®

Tipo de pele

26 respostas

® Seca

@® Oleosa
@ Mista
@ Normal
@ Sensivel
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Com que frequéncia utiliza produtos cosméticos?

26 respostas

&

Como descreveria a textura do creme?
26 respostas

o

Como avaliaria a fragrancia do creme?
26 respostas

53,8%

A

26,9%

@ Diariamente
@® Semanalmente
@ Mensalmente
@ Raramente

@ Muito agradavel

@ Agradavel

@ Neutra

@ Desagradavel

@ Muito desagradavel

@ Muito agradavel

® Agradavel

@ Neutra

@ Desagradavel

@ Muito desagradavel
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Como avaliaria a cor do creme?

26 respostas

Como descreveria os efeitos do creme na sua pele?
26 respostas

69,2%

il

26,9%

Qual é a sua satisfagédo geral com o creme?

26 respostas
46,2%

@ Muito agradavel

@ Agradavel

@ Neutra

@ Desagradavel

@ Muito desagradavel

@ Muito hidratante
@ Hidratante

@ Neutro

@ Pouco hidratante
@ N3o hidratante

@ Muito satisfeito(a)
@ satisfeito(a)

@ Neutro

@ |nsatisfeito(a)

@ Muito insatisfeito(a)
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Vocé recomendaria este creme a outras pessoas?

26 respostas

® Sim
@® Nao
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