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RESUMO

SILVA, Carla Regina de Oliveira Paulo, Desenvolvimento de Mascara Facial com base
de PVA (Peel-off) e insercdo de argilas verdes, dleo de semente de uva e Creme
Lanette®. 2021. 53p Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Quimica). Instituto de
Tecnologia. Departamento de Engenharia Quimica, Universidade Federal Rural do Rio
de Janeiro, Seropédica, RJ, 2021.

Este trabalho foi realizado, com o intuito de desenvolver uma mascara facial com a
caracteristica de formar um filme sobre a pele depois de seca (pee-off) utilizando como
base o PVA, agregando os efeitos cosméticos benéficos associados as argilas verdes
(verde comercial, palygorskita e bentonita), o 6leo de semente de uva e Creme Lanette®
O creme servird de ponte para conectar a argila, o PVA e o 6leo, pois estes possuem
hidroafinidade diferentes. Preparou-se amostras com diferentes constituicdes a fim de
verificar os impactos que as argilas e o 6leo de semente de uva causam na mascara facial
em termos de liberagéo de 0leo, absorcéo de impurezas e comportamento reolégico, a fim
de verificar se esta possui 0 mesmo comportamento de mascaras faciais que ja séo
comercialmente distribuidas. Os resultados mostraram uma liberacéo razoavel de 6leo no
meio e nenhuma argila utilizada impactou nesta liberacdo. As argilas possuem
morfologias distintas e apresentam minerais distintos em sua composi¢do, 0 que gera
diferenca nos resultados das mascaras faciais, no entanto, nenhum resultado impacta de
forma negativa nos efeitos almejados pelo produto. Concluiu-se que as mascaras
contendo argilomineral palygorskita obteve um resultado melhor que as demais.

Palavras-chaves: mascara facial peel-off, mascara multifuncional, mascara de argila
verde, méascara hidratante, méscara antioxidante.



ABSTRACT

SILVA, Carla Regina de Oliveira Paulo, Development of peel-off facial mask based
on green clyas, grape seed oil and Lanette® Cream. 2021. 53p Dissertation (Master in
Chemical Engineering). Instituto de Tecnologia. Departamento de Engenharia Quimica,
Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2021.

This work was carried out with the desire of development of a new facial mask using
PVA, that can form a film on the skin after dried (peel-off). Then it was aggregated
positive cosmetic effects associated green clays (bentonite, palygorskite and comercial
green clay), grape seed oil and Lanette® Cream. The cream, also be utilized as a bridge
that conects clays, oil and PVA, because of these products have differents hydroafinity.
The emulsions were prepared with differents formulations with the intute of verify the
clays and oil impacts at facial mask in terms of release, impurities absorption and
rheology flow index, and see that the results are the same of comercial facial masks. The
results show a good realease of oil and Lanette® Cream, and none of clays impacts at this
study. Clays presente differents morphologies and minerals at composition, what create
difference at facial masks results. The conclusion is that facial mask with palygorskite
clay has the best result.

Palavras-chaves: peel-off facial mask, green clays, moisturizing cream.
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1- INTRODUCAO
1.1 INTRODUCAO GERAL

A busca por uma pele mais saudavel e sem sinais de envelhecimento é uma busca
continuamente crescente até os dias atuais (AFONSO, 2019). As formulacdes
farmacéuticas apresentam grande variabilidade, se tornando acessivel a diversas
demandas (MORGANTI, 2016). Essas formulagdes podem ser associadas a produtos
cosméticos, o que facilita no tratamento da pele, e um produto que é comumente utilizado
como um auxiliar para esses tratamentos sdo as mascaras faciais (AFONSO, 2019). As
maéscaras faciais se tornaram ao longo do tempo um produto de féacil acesso, e com isso
elas sdo consideradas aliadas para o cuidado da pele, tornando-se populares
(MORGANTI, 2016).

Além da atuacdo das maéscaras faciais, a forma de aplicacéo desse produto € bastante
diversa, sendo que ultimamente buscam-se formas simples de aplicacdo e manuseio, e
neste &mbito estdo as mascaras peel-off, que sdo a base de polimeros, normalmente alcool
poli(vinilico) (PVA). Esta méascara consiste na formacdo de uma pelicula sobre a pele,

facilitando sua remogéo sem necessidade de enxague (VELASCO, 2014).

Para os efeitos desejados das mascaras faciais, deve-se adicionar insumos ativos que
auxiliem o tratamento de saude da pele, como 06leos bioativos, para auxiliar na nutricdo e
combate & agentes externos (RODRIGUEZ, 2016); cremes hidratantes, para auxiliar no
controle de agua da pele, a fim de evitar o seu ressecamento e 0 surgimento de sinais de
envelhecimento devido a falta de agua na pele (NOLAN, 2012); argila, que possui a
capacidade de absorver impurezas, como gorduras e 6leo em excesso na pele, agir como
anti-inflamatorio e auxiliar na cicatrizacdo ou diminuicdo das lesbes da pele ocasionadas
por espinhas e cravos (GAMOUD, 2018).

Com essas caracteristicas, 0 objetivo deste trabalho foi desenvolver uma mascara
facial de facil manuseio e que tenha as vantagens que 0s insumos citados anteriormente

podem oferecer, potencializando assim os beneficios deste produto.



1.2- OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo principal, uma mascara facial com base de PVA, para a
formacdo de um filme sobre a pele depois de seco, e conseguir agregar os beneficios
estéticos oferecidos pelas argilas verdes, 6leo de semente de uva e Creme Lanette®, e com

isso, fazer desta, um produto multi-efeitos. Para isto os objetivos especificos sao:

v" Incorporagdo dos ingredientes a mascara e observar se estes interferem na
formacgéo do filme;

Avaliar se os efeitos das argilas interferem na acdo geral da mascara;

Verificar se o 6leo de semente de uva consegue ser liberado para 0 meio externo;

Observar se 0 Creme Lanette® consegue se agregar as argilas e ao 6leo;

D N N NN

Analisar se a mascara ndo causa danos estéticos a pele.



2- REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 MASCARAS FACIAIS

Os cosméticos sdo utilizados como auxiliadores no monitoramento da salde, onde
promovem a assisténcia nos cuidados do corpo e a prevengdo de futuros danos que o
ambiente pode causar na pele (CHENG, 2017).

A demanda por produtos de beleza mais inovadores e eficazes crescem
aceleradamente ao longo do tempo, e neste contexto estd 0 mercado das mascaras faciais.
A busca contra a degradacgéo natural da pele faz com que estes produtos tenham grande
aceitabilidade. Eles s&o alternativa eficaz no tratamento da pele (derme e epiderme) do
rosto e podem ser consumidos em casa, agregando na sua composi¢do ingredientes

bioativos que auxiliam no controle de degradacéo da pele pelo tempo (AFONSO, 2019).

Os cosmeéticos apresentam grande variedade de formulagdes farmacéuticas, como
geis, emulsbes e logbes. As mascaras faciais sdéo uma maneira de aplicacdo desses
produtos de forma rapida e eficiente. E possivel misturar diversos ingredientes e veiculos,
seja para a restauracdo da pele ou para prevencao e tratamento de acnes, além de ser uma
alternativa mais econdmica para cuidar do rosto sem se submeter a procedimentos
estéticos (MORGANTI, 2016). Normalmente sdo produzidas utilizando tecidos néo
molhaveis (impermeéaveis) e embaladas em pacotes selados, que contenham os produtos
para o tratamento da pele (COLTELLI, 2018).

O principal objetivo das mascaras faciais é realcar os cuidados com a pele e oferecer
efeitos benéficos para ela (SURINI, 2017). Elas apresentam diversas subcategorias, desde
as mascaras de evaporacdo e as que utilizam o ativo aplicado a uma superficie que pode
ser celulose, filme polimérico, algoddo, entre outras (PACHECO, 2017). Estas
subcategorias permitem o desenvolvimento de diversos tratamentos e, também

especificam a acdo das mascaras.

2.1.1 TIPOS DE MASCARAS FACIAIS

As maéscaras faciais sdo produtos para a beleza e se apresentam como coadjuvantes em
diversos tipos de tratamentos dermatologicos (MORGANTI, 2016). Dentro do universo
das méscaras faciais, as que mais se destacam sdo as mascaras: esfoliantes; antioxidantes;

hidratantes; anti-acneicas; e anti-idade.



2111 MASCARA ESFOLIANTE

A esfoliacdo estéa dividida em trés niveis, profundo, médio e superficial. Esta classificacao
esta baseada no tipo de agente esfoliativo que é empregado, podendo ser quimico
(peeling) ou mecanico. E uma técnica utilizada para o tratamento dos danos causados pelo
envelhecimento e exposicdo da pele no sol. A exfoliacdo quimica destroi varias camadas
da epiderme e da derme, como consequéncia ha a descamacdo da pele, que leva ao
desaparecimento de linhas de expressdo, rugas, manchas e poros profundos
(MATARASSO, 1990).

A remocdo de células mortas da epiderme é um estimulo para producédo de células novas
na zona subepidermal, o que alivia os efeitos do tempo na face. A medida que novas
células sdo geradas, a parte externa das células epiteliais se tornam mais densas e rigidas,
consequentemente hd uma desidratacdo. A perda dessa camada permite que as novas
células venham a superficie, ocorrendo assim a descamacdo da pele. A descamacao
auxilia na eliminac&o de células danificadas e que estejam contaminadas com substancias
(toxinas, micro-organismos etc.) que devem ser excretadas pelo organismo
(PACKIANATHAN, 2011).

O processo de exfoliacdo auxilia no processo de descamacgdo, que pode ocorrer
naturalmente na pele, mas quando estimulado auxiliara na manutencéo da saude da pele.
A esfoliagdo mecanica é aplicada na superficie da pele e é feita manualmente. Deve ser
feito com delicadeza, pois havera a massagem da pele com o produto que contém em sua
composicao substancias abrasivas. O resultado varia de acordo com a quantidade de atrito
e a substancia abrasiva utilizada (PACKIANATHAN, 2011).

2.1.12 MASCARA ANTIOXIDANTE

Antioxidantes sdo substancias que protegem as células contra estresses oxidativos tanto
a nivel enddgeno, quanto a nivel exdgeno devido a remoc¢do dos radicais livres. Os
antioxidantes sdo utilizados como adjuvantes no tratamento de sinais de envelhecimento
natural da pele, como também de fotoenvelhecimento (CHAUDHURI, 2002).

Os radicais livres possuem papel principal nos danos causados na pele, séo moléculas

reativas com namero impar de elétrons que podem ser oriundos do oxigénio. Eles podem



danificar estruturas celulares, como DNA, membranas e proteinas, e ainda podem levar a
inflamacao da pele (ALLEMANN, 2008).

O corpo humano possui enzimas e moléculas antioxidantes, que protegem a pele de
radicais livres a partir da sua neutralizacdo. Porém essas defesas podem ser inibidas a
partir da exposi¢do a luz UV. Conforme se envelhece, os mecanismos naturais de defesa
decrescem, enquanto a producdo de oxigénio reativo aumenta, resultando na aceleragéo
do processo de envelhecimento da pele. Logo, a aplicacdo de antioxidantes na superficie
da pele pode neutralizar os efeitos dos radicais livres, diminuindo assim as marcas de
expressdo e rugas (ALLEMANN, 2008).

Dentre os ativos antioxidantes, ha os que agregam vantagens no tratamento da pele,
podendo ser bactericidas e anticancerigenos, por exemplo a vitamina E (Figura 1). A
vitamina E é um antioxidante que pode ser encontrado em diversas fontes alimenticias e
apresenta 8 isoformas, que podem ser agrupadas em tocoferois e tocotrienois (Figura 2).
Quando um tocoferol é aplicado sobre a pele, ele adiciona efeitos foto protetivos sobre

ela, reduzindo assim os efeitos da acdo da radiacdo Ultravioleta B (UVB) e inibe os
elementos foto cancerigenos (PACKIANATHAN, 2011).

Figura 1: Estrutura quimica da vitamina E.
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Figura 2: Estrutura quimica do Tocoferol e Tocotrienol.

2113 MASCARA HIDRATANTE

S&o muito utilizadas para a pele seca e suas propriedades basicas sdo: umectacao, oclusdo
e emoliéncia. Estas propriedades associadas garantem uma alta hidratacdo da pele
(NOLAN, 2012). Porém, seu uso é sempre acoplado com outros produtos que tragam
mais beneficios para a satde da pele. O estrato corneo € a principal via de fluxo e retencédo
de agua na pele, pois a agua consegue protegé-lo dando a pele um efeito de hidratacédo
(RAWLINGS, 2004).

A oclusdo, como o nome sugere, impede a desidratacdo a partir da formagdo de uma
barreira hidrofobica na superficie da pele, retardando assim a perda de &gua
(RAWLINGS, 2004). Esta barreira previne a evaporacdo da agua na pele, e € mais
eficiente quando a pele estd umedecida. Apesar de serem 0s agentes menos agradaveis,
por deixarem a pele com uma sensacdo de oleosidade, os oclusivos sdo 0s que mais
hidratam a pele, pois reduzem em cerca de 99% a perda de agua transdérmica (NOLAN,
2012).

Em segundo lugar em nivel de hidratacdo estdo os umectantes. Eles atraem a agua da
derme e a retém na epiderme. Os cornedcitos sdo os principais alvos dos umectantes, pois
amadurecem de forma fragil a medida que se movem para a superficie da pele. Quando

ja alocados na epiderme, ficam expostos e aparentes, principalmente no inverno, época



na qual seus tamanhos aumentam. Como ainda s&o frageis, dao a sensagdo de pele seca,
logo hé& a necessidade do uso de hidratantes para auxiliar no amadurecimento destes
cornedcitos (RAWLINGS, 2004). Em contraste com 0s oclusivos, 0s umectantes
possuem varios grupos hidroxilas (hidrofilicos), e sua propriedade higroscépica permite
e atracdo e o aprisionamento de moléculas de agua (NOLAN, 2012).

Os emolientes sdo 6leos e lipideos que sdo facilmente espalhados pela pele, ocasionando
uma leve ocluséo e melhora a aparéncia do estrato corneo, pois ocupa 0s espagos entre 0s
cornedcitos (NOLAN,2012). Os emolientes estdo ligados a sensagdo de pele macia, lisa
e elastica. O tipo de emoliente, 6leo ou lipideo, utilizado desempenha um papel
importante que caracterizara o nivel de hidratacdo (RAWLINGS, 2004).

2114 MASCARA ANTI ACNEICA

A acne € uma inflamacédo da pele que afeta as glandulas sebaceas da face e ocorre com
maior frequéncia na puberdade, ou seja, na faixa dos 15 a 25 anos de idade. O principal

fator de causa da acne é a acdo de bactérias, como Propionibacterium acnes e

Staphylococcus epidermidis, na superficie da pele. Essas bactérias estdo presentes na

microbiota da pele e sdo isoladas das lesdes acneicas, sendo conhecidas como
contribuintes da patogenia da lesdo. Elas possuem resisténcia e baixa sensibilidade a acao
de antibioticos, o que dificulta o seu tratamento. Desse modo, se utilizam ativos nas
mascaras faciais que atuem como combatentes da acao das bactérias (BUDMAN, 2017).
Estes ativos podem ser antibidticos e anti-inflamatorios que combatam as bactérias

presentes na pele e os danos que elas causam (LEE, 2011).

O uso a longo prazo desses ativos pode gerar resisténcia dos microorganismos, mas ela
depende de varios fatores, como variacdo hormonal e estresse. Logo busca-se a utilizacédo
de produtos naturais para contornar esses problemas e estes, como ndo podem ser
utilizados diretamente para o tratamento da acne, sdo adicionados em diversas
formulacBes farmacéuticas. Podem ser aplicados via mascaras faciais, géis entre outros
(RASHEED, 2011).

Além das propriedades bactericidas e anti-inflamatorias, as mascaras de tratamento contra
a acne devem conter um controlador da secrec¢do seborreica e um agente que remova a

camada de queratina e previna contra a entrada da seborreia na pele (YAMINI, 2013).



2.1.15 MASCARA ANTI-IDADE

O envelhecimento é um processo natural, e a pele acaba exibindo estes sinais, como
consequéncia da degradacdo da matriz extracelular da derme e da epiderme, o que leva o
aparecimento de rugas e sinais de envelhecimento da pele jovem. Esses sinais séo
mudancas na composi¢do bioquimica da derme devido a falta de coladgeno, dgua e &cido
hialurénico. Além desses fatores naturais, a exposicao excessiva a fontes de radicais livres

e poluicdo também leva ao envelhecimento da pele (AFONSO, 2019).

A preocupagdo com a sadde da pele cresce paralelamente com a urbanizagio. A medida
que o ar das cidades grandes fica mais poluido, produtos que agreguem tratamento e que
auxiliem no rejuvenescimento da face sdo importantes. Os poluentes podem influenciar
na quebra das cadeias de colageno e a desgastar a elasticidade da pele, acompanhados dos
fendmenos de hiperpigmentacdo, inflamagéo e desidratacdo. Com todos esses fatores,
muitos consumidores escolhem mascaras faciais com formulag6es inovadoras capazes de
neutralizar os efeitos negativos dos gases poluentes, dos raios ultravioletas, dos metais
pesados e os radicais livres presentes na atmosfera da area urbana. Estes cosmeéticos visam
ndo s6 manter a pele mais jovem, como também acdo como suplementos dos cuidados
faciais (MORGANTI, 2019)

Vitamina C é um exemplo de suplemento utilizado no tratamento de rugas, manchas na
pele, hidratacdo e clareamento facial. Ela possui resultados estatisticamente satisfatorios
em relacdo a saude da mulher e é utilizado como um bioativo em maéscaras faciais, pois
atua como um neutralizante da oxidacdo da pele e pode limitar a formacao de espécies
reativas com oxigénio. Além da vitamina C, os carotenodides da semente de urucum
também sdo utilizados como suplementos anti-idade, porque possuem atividade
antioxidante contra radicais livres e sdo capazes de bloquear os raios solares (AFONSO,
2019).

O extrato de noni, que contém acido ursolico e 3,3’bisdimetilpinoresinol, ajuda na
prevencdo de rugas. Ele atua da seguinte forma: o &cido ursdlico inibe a enzima leucdcito
elastase, pois ela cliva a estrutura de tripla hélice do colageno do tipo 1, o que faz com
que haja a degradagao da fibra elastica da pele ativando o 3,3 bisdimetilpinoresinol o qual
inibe a secrecdo da matriz da metalloprotenase-1. Esse material é classificado como

nutricosmético, porque utiliza ingredientes herbais, biodegradaveis, com baixo teor de
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toxicidade e auxilia na prevencao do fotoenvelhecimento e a formacéo de rugas (SURINI,
2017).

2.2 BASE DE MASCARA/FILME

Biomateriais para o tratamento transdérmico sdo preparados a partir de polimeros
biocompativeis e que sejam biodegradaveis (KIM, 2020). Os hidrogéis séao
frequentemente escolhidos como base para mascaras faciais devido ao seu alto teor de
agua e sua base hidrofilica, o que cria uma matriz sobre a pele, permitindo alta eficécia
na entrega de ingredientes ativos. As mascaras feitas por este material possuem efeito
hidratante e regenerador da epiderme, como também sdo capazes de controlar a
temperatura da pele. Essas mascaras sdo bastante elasticas, o que facilita a aplicacdo na
face (SURINI, 2017).

Essas mascaras usualmente sdo chamadas de mascaras “peel-off” devido a formagao de
um filme na superficie da pele, facilitando desta forma a retirada da mascara do rosto sem
precisar de enxague. Elas séo formuladas utilizando alcool polivinilico (PVA), que depois
da aplicacdo e secagem, forma uma pelicula oclusiva na superficie da pele. As méascaras
“peel-off” tem a habilidade de produzirem efeitos tensoativos e oclusivos, e as substancias
adicionadas na formulacao ajudam a intensificar esses efeitos (VELASCO, 2014). Além
disso, a formacéo de filme sobre o rosto e a sua formulacdo deixam a sensagéo de pele
limpa (BERINGHS, 2013).

2.2.1 POLI-VINIL ALCOOL (PVA)

O Poli-vinil alcool (PVA) é um polimero sintético, biodegradavel, ndo toxico e sollvel
em agua, que apresenta a capacidade de formacdo de filme (MORAES, 2008). Sua
estrutura € mostrada na Figura 3. Apresenta aparéncia branca, sem odor e sem gosto.
Dependendo do tamanho e distribuicdo de cadeias, o PVA pode possuir, por exemplo,
ponto de fusdo e ponto de ebulicdo distintos. Degrada-se em meios acidos, basicos e sobre
a acdo da radiacdo ultravioleta (UV) (NAIR, 1998).
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Figura 3: Estrutura quimica do PVA

A producdo de PVA é realizada a partir da hidrdlise do poli acetato de vinila, o utilizado
neste projeto é 99% hidrolisado (NAIR, 1998). O grau de hidrolise do acetato de vinila
ird interferir na solubilidade, tamanho, flexibilidade, aderéncia e peso molecular do
polimero. Interfere também nas propriedades que sdo medidas para caracterizar o PVA,
como pH, viscosidade, perda de material na secagem, ponto de fusdo e indice de refracao
(DEMERLIS, 2003).

O PVA ¢ utilizado em diversos setores da industria, como alimenticia, embalagens e
cosmeéticos. No ramo dos cosméticos, seu uso é devido a formagdo de filme e pela
viscosidade que ele oferece ao produto, sendo que 10% das méscaras faciais, 3% das
mascaras de cilios, 3% das sombras e 2% dos batons, contém PVA em sua formulacao
(NAIR, 1998).

As mascaras faciais sdo o setor da industria de cosméticos que mais utilizam PVA. Sua
utilizacdo é devida a capacidade deste polimero formar uma pelicula sobre a pele depois
de seco, 0 que garante acdo oclusiva e tensoativa, que apos a remocao oferece a pele
limpeza, sensacdo de maciez. Em adicao, ha os efeitos hidratantes e de remocao de células
mortas, residuos e outros materiais que possam se depositar no estrato corneo. Quando
substancia ativa é agregada a este polimero ha grandes chances dessas sensacfes se
intensificarem (KULKARNI, 2018).

As mascaras “peel-off” oferecem diversos beneficios para a formulacdo dos cosméticos,
como a possibilidade de agregar acdo anti-idade, hidratacéo, acdo tensoativa e emoliéncia,
0 que garante a maciez e elasticidade da pele, logo apds a primeira aplicacdo
(KULKARNI, 2018).

2.3 HIDRATACAO

10



A hidratacdo possui trés propriedades bésicas, emoliéncia, umectacdo e oclusdo. Essas
propriedades garantem uma maior eficiéncia do estrato cérneo em reter a &gua,

prolongando assim a hidratagdo da pele (NOLAN, 2012).

Entretanto os hidratantes ndo possuem somente esta funcdo, eles também auxiliam em
diversos tratamentos, como dermatites por exemplo. Os cremes hidratantes atuam como
uma barreira protetora da pele (LODEN, 1999).(M. Léden, 1999).

Esta acdo protetora é devido a presenca de substancias que garantem a umectacgdo da pele,
como por exemplo, ureia, glicerina, acido latico, &cido carboxilico e sais. Estas
substancias sdo absorvidas no estrato corneo e conseguem intensificar a hidratacdo pela
sua capacidade de retencdo de agua e de aumentar as propriedades oclusivas na pele,
evitando a perda de agua (LODEN, 1997).

Os cremes hidratantes possuem duas fases, a aquosa e a oleosa. Uma das fases &
dispersada na outra formando goticulas microscépicas, a fim de formar uma emulsao
homogénea e de facil espalhamento. Esta emulsdo auxilia no tratamento da irritacdo na
pele seca (LEE, 2014). O creme Lanette € uma emulsdo usada para base de diversos
cremes hidratantes, conhecido também como creme base. O creme Lanette, & um creme
hidratante constituido de base ani6nica para incorporacéo de ativos, sendo muito utilizado

como veiculo para levar esses ativos até a célula alvo (LEITE, 2015).

Este creme é muito utilizado para amenizar a irritacdo na pele (BOISGARD, 2016). Por
ser uma das bases mais antigas, ela acaba sendo uma das mais utilizadas e ainda confere
estabilidade ao produto que serd obtido. Ela é obtida a partir da mistura de alcool
cetostearilico e sulfato de cetil estearil. A escolha desta base é feita devido a sua
consisténcia, pois confere estabilidade aos insumos ativos empregados nele (JUNIOR,
2019),

2.4 OLEOS BIOATIVOS

Os Oleos bioativos sdo muito utilizados nas industrias, alimenticia, farmacéutica e
cosmeética. Eles sdo ricos em acidos graxos, que auxiliam na producdo de hormonios que
regulam as atividades vitais do organismo, como imunidade e resposta inflamat6ria em
infecgdes (AVERINA, 2013).
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Os 6leos bioativos apresentam componentes que tem acao anti-inflamatoria, antioxidante,
antibacteriana, antif(ngica, antiviral, anticancerigena e regenerativa (RODRIGUEZ,
2016). Apresentam polifendis e tocoferdis que apresentam atividade antioxidante. Além
destes compostos apresentam, esterois, carotenoides, flavonoides, monoterpenos e
xantofilos (RODRIGUEZ, 2016). (Julia Rodriguéz, 2016). As quantidades destes
compostos variam de acordo com tipo de 6leo, sendo que no 6leo de semente de uva ha
20% de tocoferol (CHEN, 2011).

2.4.1 OLEO DE SEMENTE DE UVA

Quando o vinho € produzido, o 6éleo de semente de uva é um subproduto e é composto
por 14,17% de 6leo e apresenta uma alta quantidade de acidos graxos insaturados (46%
de &cido linoleico) e por ser de origem vegetal, € livre de colesterol (KIM, 2020).

O oleo de semente de uva é um produto natural que é considerado um oleo de alta
qualidade, com alta concentragéo de triacilglicerois (unido de trés acidos graxos e uma
molécula de glicerol), lipideos oxidados, acidos graxos insaturados (linoleico, oleico,
palmitico e estearico) (Figura 4) (DUBA, 2016), tocoferois, tocotriendis, que sdo
isdbmeros da vitamina E (SILVA, 2019), fitoesterdis (GLAMPEDAKI, 2014), polifendis,
flavonoides, taninos (AKIN, 2019) e Revesterol (antioxidante), este em menor quantidade
(MAHANNA, 2019). A quantidade desses compostos bioativos depende da espécie da
uva, o tipo de maturacdo, o lugar onde ela é cultivada, a forma de extracdo dos produtos,

e consequentemente do 6leo (AKIN, 2019).
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Figura 4: acidos graxos insaturados presentes no 6leo de semente de uva.
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Os triacilglicerdis estdo presentes na camada basal da epiderme em uma concentracgao de
aproximadamente 11% e s&o distribuidos de forma controlada por queratindcitos, que sao
estruturas que garantem um répido funcionamento lipidico dentro da epiderme
(GRUBER, 2019). O estrato corneo é constituido por corneécitos reticulados de
proteinas, o que acarreta uma estrutura rigida que esta presa a lipideos extracelulares que
preenchem os espacos entre eles. Esses lipideos sao originados por corpos lamelares que
estdo situados nesses espacos, e os triacilglicerois sdo um exemplo desses lipideos. Porém
a sua degradacdo pode causar danos graves a pele, devido a isso uma manutencdo na
distribuicéo de triacilglicerol deve ser feita (RADNER, 2013).

O écido linoleico é utilizado na biossintese das prostaglandinas e membranas celulares.
Pode ser oxidado em eicosanoides, que sdo moléculas importantes para a sinaliza¢do nas

vias inflamatorias e sistema imunologico (NOLAN, 2012).

A vitamina E é um antioxidante e um agente estabilizador da membrana celular, além de
ser fotoprotetor, e oferece uma barreira na pele de propriedades estabilizantes (SHENG,
2013). Os fitoesterdis sdo moléculas anti-inflamatdrias e sdo capazes de reduzirem
inchacos e vermelhiddo na pele, devido a vasodilatagdo (DWECK, 2006). (Dweck, 2006).

O Revesterol (3,5,4’-trihidroxiestilbeno) € um polifenol que € encontrado na semente da
uva, ele possui como propriedades: prevencao do cancer, acdo anti-idade e atividade anti-
inflamatodria e antioxidante (MAHANNA, 2019).

O oleo de semente de uva é rico em proantocianidinas, elas sdo antioxidantes potentes,
gue possuem uma alta habilidade de remover radicais livres. Quando agregadas a outros
6leos essenciais, estimulam o sistema imunoldgico e criam um ambiente purificador para

a pele. 1sso ajuda a pele oleosa e com feridas a se normalizar (PACKIANATHAN, 2011).

As recentes pesquisas mostraram que a producdo do 6leo de semente de uva tem crescido
em cerca de 15% quando comparado com o mercado de vinhos e tem perspectiva de
crescimento de 3,7% nos proximos cinco anos de acordo com o Mercado Global de Oleo
de Semente de Uva de 2019 (MAHANNA, 2019).

2.5 ARGILAS

As argilas sdo materiais abundantes e de baixo custo, obtidas de fontes naturais, sem

formacdo de residuos toxicos quando utilizadas. Possuem uma grande diversidade de
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campos de utilizacdo (VENEZUELA, 2018). Argila é material terroso, de granulagéo
fina. Quando molhada apresenta plasticidade devido a sua hidrofilicidade e contém em
sua estrutura diversos ions (DA SILVA FAVERO, 2016), além de estar agregada a
diferentes minerais, o que faz com que deva ser tratada antes da sua aplicacdo até atingir
0 grau de pureza necessario (DAS GRACAS SILVA-VALENZUELA, 2018).

No campo da salde, as argilas sdo usadas tanto na area farmacéutica como dermatoldgica,
como um material sensivel a atividade bioldgica (proliferacdo de bactérias). Sdo muito
utilizadas no campo da cosmética pois € um material abrasivo, absorvente (incorpora a
solucdo externa), adsorvente (retém a substancia externa na sua superficie), mas deve
receber a autorizacdo de seu uso (depois de tratada) pela agéncia reguladora de salde
(GALINDO, 2007).

Dentre os metais presentes nas argilas que ndo séo prejudiciais para a pele estao: o silicio
(reconstrucao dos tecidos da pele, hidratacdo e efeito calmante), aluminio, ferro (anti-
séptico, catalisador de renovagéao celular), zinco (revigorante), magnesio (revigorante),
calcio, potassio e titanio (DA SILVA FAVERO, 2016).

Algumas argilas sdo biocompativeis e quando aplicadas na cosmetica sdo usadas para
limpeza da pele, protetor de radiacdo UV e auxilia em processos anti-inflamatdrios. Como
material cosmético, se apresenta na forma de pos, pastas, cremes e geéis. As argilas ndo
tratadas foram informalmente classificadas por cores, sendo artificialmente “tingidas”
para serem diferenciadas suas propriedades. A argila amarela é efetiva no combate de
infeccdo bacteriana; a vermelha € usada para limpeza da pele; a azul é utilizada no
combate a acne; a verde é utilizada para reduzir a oleosidade liberada pelas glandulas

sebaceas; e a preta é para a nutricdo em geral (GAMOUDI, 2018).

As argilas de coloracdo verde séo utilizadas na reducéo da oleosidade, se essa for liberada
excessivamente pelas glandulas sebaceas presentes no rosto (GAMOUDI, 2018). E deste
modo pode ser utilizada como mascara facial, o que atinge o objetivo deste projeto
(REYT, 2017).

2.5.1 ARGILA BENTONITA

A argila Bentonita é constituida principalmente pelo argilomineral montmorillonita

(Figura 5), e pode ser sodica ou célcica (LUZ, 2005). Os argilominerais sao muito
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utilizados nas formulagdes farmacéuticas e cosmeéticas, pois estabilizam os sistemas
dispersos e ajustam a reologia das formulagdes. A Bentonita € utilizada como um agente
de suspensdo em baixas concentra¢fes (DA SILVA FAVERO, 2019). Ela € uma argila
que é constituida por unidades empilhadas de ions coordenados octaedricamente entre
duas camadas de ions coordenados tetraedricamente (LUZ, 2005).
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Figura 5: Estrutura quimica da montmorilonita. Fonte: DE PAIVA, 2008.

A montomorillonita é um silicato hidratado de aluminio. E muito utilizada devido a sua
capacidade de troca idnica, area superficial especifica, composi¢cdo mineraldgica, indice
de intumescimento, capacidade coloidal e capacidades de absorcdo e adsor¢do (DARDIR,
2018). Os aluminossilicatos sdo formados por uma estrutura lamelar, onde duas camadas
tetraédricas de silica envolvem uma camada octaédrica de aluminio, que quando sob
reacdo um quarto da camada de silica, o silicio é substituido por aluminio, facilitando
assim a troca idnica com outros cations para o equilibrio da molécula (CAVALCANTE,
2005).

2.5.2 ARGILA PALYGORSKITA

Ela é um argilomineral com morfologia fibrosa. Possui propriedade que séo exclusivas,
como alta estabilidade quimica, grande area superficial e estrutura porosa. Como
vantagem comercial, apresenta baixo custo devido a sua vasta disponibilidade e facilidade
de obtengédo (SOUZA, 2019).
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Ela é uma argila com arranjo tetraédrico-octaédrico-tetraédrico, baseada em silicatos de
magnésio e aluminio (Figura 6). Possui arranjo tridimensional em escala nanométrica
(GUEYE, 2017). Caracteristicas importantes da argila palygorskita sdo seu tamanho de
particula, area superficial, porosidade, acidez, pois interferem diretamente no mecanismo
de difusdo e determinam a resposta de adsorcéo das moléculas presentes na argila. Essas
caracteristicas sao afetadas por tratamentos térmicos e quimicos, logo dependendo do que

se deseja que a argila apresente, é possivel trata-la (FRINISRASRA, 2008).

Mg, Al

H.0O

OH

0]

OH;>

Si

Figure 6: estrutura quimica da palygorskita.

Quando a palygorskita é dispersa em agua ha a formacéo de gel devido a acdo de forcas
eletrostaticas e ligacdes de hidrogénio. Apresenta excelentes propriedades de suspensdo
e espessamento, sendo muito utilizada em dessecantes, adsorventes, medicamentos,
cosmeéticos e tintas (CUI, 2020). No ramo da cosmética esta argila é muito utilizada na

formulacdo de cremes (LI, 2015).

A Palygorskita é capaz de absorver impurezas, revigorar tecidos, e ativar a circulacao,
possuindo assim um potencial terapéutico quando aplicada em formulagdes cosméticas.
Quando aplicada na pele, a suaviza, estimula e acalma devido as tensdes resultantes de
sua aplicacdo. E utilizada como um catalisador de reacdes quimicas e possui potencial
para absorver os 6leos da pele (DA SILVA, 2014).

3- MATERIAS E METODOS
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3.1 MATERIAIS

Foram utilizados argila montmorolonita e palygorskita in natura, doados por CETEM,
PVA 99% hidrolisado (Sigma-Aldrich), argila verde (Forca da Terra Cosmética Natural),
0leo de semente de uva (Benessere Comércio de Produtos Naturais LTDA) e Creme
Lanette (Farmacia de Manipulacdo Arte & Vida). Todas as emulsdes foram preparadas
com &gua destilada preparada no proprio destilador presente no laboratdrio.

3.2- METODOS

Os métodos foram divididos por materiais, sendo posteriormente analisada as emulsdes e

as peliculas.
3.2.1 ANALISES DAS ARGILAS
3.211 COMINUICAO E PENEIRAMENTO

As argilas montmorillonita e palygorskita, foram cominuidas 3 vezes durante 5 minutos
a temperatura ambiente em moinho, sem uso de corpos de moedores, Te408 (Tecnal®) do
Laboratorio de Termodinamica (Coordenado pela professora Marisa Mendes/UFRRJ).
Em seguida, o material, foi peneirado (peneira de 24 mesh) no Laboratorio de Aulas
Praticas da Engenharia Quimica/ Departamento de Engenharia Quimica da Universidade
Federal Rural do Rio de Janeiro. O material passante foi utilizado para a metodologia

subsequente.
3.2.1.2 BET

Depois de moidas e peneiradas, as argilas montmorolonita e palygorskita e a argila verde
comercial foram submetidas ao teste de BET realizado no Laboratorio de Catalise/UFRRJ
em atmosfera inerte (N2) (Coordenado pelo professor Lindoval Domiciniano Fernandes),
equipamento ASAP (micrometrics®). Este teste é conhecido por analisar a evolugdo da

adsorgéo/absorcéo isotérmica de N2 por uma superficie rugosa/ porosa.
3.2.1.3 DRX DAS ARGILAS

As amostras foram caracterizadas através de analise de Difracdo de Raios X-DRX com
radiagio na faixa de A 1,5406 A, faixa angular 20 = 5-70° Laboratério CETEM,

coordenado pelo professor Luiz Carlos Bertolino.

3.2.1.4 FTIR DAS ARGILAS
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As argilas foram submetidas as analises de FTIR, este teste foi realizado no
LabEVib/Central Analitica Multiusuério/lIQ/UFRRJ (Coordenado pela professora
Rosane Nora de Castro), para poder avaliar as interagdes entre grupos funcionais
presentes nas argilas. Foi utilizado o equipamento FTIR-Vertex 70 Bruker, acessorio

ATR, na faixa de comprimentos de onda do infravermelho médio (4000 a 400 cm™2).
3.2.2 OLEO DE SEMENTE DE UVA

O 6leo de semente de uva foi analisado em FTIR. Essas andlises foram realizadas no
LabEVib da Central Analitica Multiusuario/IQ/UFRRJ (Coordenado pela professora
Rosane Nora). Para o FTIR o equipamento utilizado foi o FTIR-Vertex 70 Bruker, na

faixa de comprimentos de onda do infravermelho médio (4000 a 400 cm™).
3.2.3 ANALISE DAS MASCARAS
3.2.3.1 PREPARO DAS MASCARAS

Uma solugéo 10% PVA foi preparada a partir da diluigdo de 10g de PVA 99% hidrolisado
em 100 mL de &gua destilada utilizando autoclave durante 50 minutos a 120°C
(Stermax®). Com a diluico pronta, foram adicionados 1mL 6leo de semente de uva sob
agitacdo mecanica, 5 mg de argila e 15 mg de creme Lanette para a formacéo das misturas

sob agitacdo mecanica. As misturas e suas composicoes estdo descritas na tabela 1.

Tabela 1: Composicdo das mascaras.

Solucdo  PVA Hidratante Oleo de Argila Argila Argila

semente  Bentonita verde palygosrkita

de uva
A 100%
B g.S.p. 15%
C g.S.p. 15% 5%
D g.S.p. 15% 5%
E g.S.p. 15% 5%
F gs.p.  15% 1% 5%
G gs.p.  15% 1% 5%
H gs.p.  15% 1% 5%
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3.2.3.2 TESTE REOLOGICO

O teste reoldgico foi realizado utilizando um Redmetro (RheolabQC Anton Parr®) no
Laboratério de Tecnologia de MateriaissfUEZO (Coordenado pelo professor Alex
Sirqueira), a solucéo foi colocada no recipiente préprio do Redmetro a 37°C e sofreu
rotacdo por 1000 segundos. A temperatura e o tempo foram determinados a partir da
temperatura corpérea dos seres humanos, que utilizardo o produto, e o tempo de aplicacéo
do mesmo sobre a pele. Os resultados obtidos foram submetidos a dois modelos
matematicos: Ostwald-de Wale (1) e Cross (2).

T=ky" (1)

Onde c ¢ a tensdo de cisalhamento, k € o coeficiente de consisténcia, y ¢ a taxa de

cisalhamento e n é o indice de escoamento do fluido.

— N +(Mo—"Noo) (2)

= " rwn™

Onde n ¢ a viscosidade, no ¢ a viscosidade em tensdo zero, N« € a vViscosidade em tensdes

elevadas, K € a constante de tempo e m € a constante de dimensionamento.

3.2.4 FORMACAO DE FILME

As dispersdes preparadas foram espalhadas com o auxilio de uma espatula de silicone,
sobre uma placa de silicone utilizando 2g da solucéo e espalhando-a até cobrir a placa
inteiramente (2 cm de aresta). As amostras foram secas com auxilio de luz incandescente,
a fim de fornecer o aquecimento necessario para alcancar a temperatura proxima a do

corpo humano (~37°C).

5.2.5 TESTE DE INCHAMENTO

Pesou-se a pelicula seca, sendo a mesma alocada em um recipiente contendo 10mL de
agua destilada. Apos 10 minutos de contato com a &gua, retirou-se a pelicula e secou-a
superficialmente com o auxilio de um material ndo absorvente. Apds secagem superficial,

foi realizada a pesagem e retorno ao recipiente. Esse processo se repetiu a cada 10 minutos
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até completar 1 hora de contato com a agua. O indice de inchamento foi calculado

conforme na equagéo 3:

(W—Wo)

0

= indice de inchamento (3)

Onde Wy é a massa inicial da pelicula e Wt é a massa da pelicula em um tempo t. O indice
de inchamento serviu para a realizagdo do modelo matemético que foi desenvolvido para

a curva obtida, e para isso as amostras foram testadas em triplicatas.

3.2.6 TESTE DE LIBERACAO

A pelicula seca foi imersa em um recipiente contendo 10mL de agua destilada. Apos 10
minutos, com o auxilio de uma pipeta, coletou-se 1 mL do liquido no recipiente e
adicionou-o em uma cubeta, e esta foi analisada em um espectrofotometro (Vis
Spectrophotometer modelo 1L-226-NM-BI, lonLab Equipamentos e Suprimentos para
Laboratorio®). A absorbancia foi lida em comprimento de onda de 350 nm, que
corresponde a maior transmitancia (quando avaliados em toda faixa do visivel) da mistura
creme e Oleo empregado nas peliculas, ou seja, a mistura concentrada foi exposta a
comprimentos de onda variados até o valor maximo ser encontrado, entdo a transmitancia
deste comprimento de onda foi utilizada para a leitura dos comprimentos de onda das
diluicbes. Foram preparadas diluicbes de concentracdes conhecidas e as leituras de
comprimento de onda foi realizado, desta forma uma curva de calibracdo foi construida
(concentracdo x comprimento onda), e assim com os resultados do teste foi possivel
encontrar as concentracOes liberadas pelas peliculas. O processo de leitura do liquido

presente no recipiente repetiu-se de 10 em 10 minutos até completar 1 hora.
A equacdo 4, apresenta a equacdo encontrada e Figura 7 ilustra a curva de calibracéo.
Abs = —318874 C* + 60987C3 — 3736,4C? + 91,409C + 0,0336 4)

Onde Abs é a absorbancia obtida no tempo t a 350nm e C € a concentracdo de Gleo e

creme liberados no meio.
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Curva de Calibracao

absorbéancia

0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025

concentragdo (g/mL)

Figura 7: Curva de calibracdo de absorbancia por concentracdo a 350nm. Linha cheia, média; linha

pontilhada, desvio.
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4- RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 ARGILAS
4.1.1 TESTE DE BET DAS ARGILAS

A érea superficial BET da argila verde comercial é de 79,5742 m?/g e o didmetro dos
poros é de 6,63362 nm (mesoporo de acordo com a IUPAC, que esta entre 2 e 50 nm
(ZDRAVKOV, 2007) com uma distribuicdo de volume de 0,12 cm®/g. O perfil da curva
coincide com a isoterma do tipo Il na classificacdo de BET. Essa isoterma € tipica de
superficies hidrofilicas e apresenta a forma sigmdide da adsorcdo e mesoporosidade
(FAGERLUND, 1973).

A argila bentonita apresenta area superficial de 75,7705 m?/g, tamanho do poro calculado
de 5,8735 nm (didmetro) com volume de poros de 0,1 cm®/g, Figura 4. Semelhante a
argila verde, a argila bentonita possui a mesma classificacao baseada no tamanho de poro,
ou seja, ela € um material mesoporo (LING, 2017) e a mesma classificacdo (tipo Il) de
acordo com a isoterma de adsorcdo (HAYATI-ASTIANI, 2011).

A érea superficial BET da argila palygorskita é de 116,1182 m?/g e o didmetro do poro é
de 11,1424 nm (mesoporo de acordo com a IUPAC, que estd entre 2 e 50nm
(ZDRAVKOV, 2007), com volumes de poros de 0,323459 cm®/g, Figura 5. O perfil da
curva coincide com o tipo Il de acordo com a classificacdo de isoterma de adsorcao
(FRINISRASRA, 2008).

Tabela 2: Dados de porosidade para Isoterma de Adsor¢do em N3

Argilas Area Volume total de largura média de
superficial poros de adsorcdo poro de adsorcao
BET (m2g) de ponto Unico (A)

(cm?/g)

Argila verde 79,57 0,13 66,34

comercial

Argila Bentonita 75,77 0,10 53,98

Argila Palygorskita 116,12 0,32 111,42
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4.1.2 FTIR DAS ARGILAS
4.1.2.1 ARGILA VERDE COMERCIAL

O material apresenta bandas de absorgao entre 3700 e 3400 cm %, que mostram a presenca
do estiramento vw(O-H) dos filossilicatos, provavelmente de ligagdes da estrutura
octaédrica dos hidroxidos de aluminio ou de magnésio, Figura 8 (ALVES, 2011) (REYT,
2017). As bandas em 1637 cm™ e 1438cm™ mostram a presenca de agua na argila
(IFTIKHAR, 2020). As bandas na regido entre 1000 e 900 cm™ so relativas as ligacGes
Si-O-Al. Sabe-se que a argila possui em sua constituicdo silicato e alumina. A
conformagdo da alumina é tetraédrica, ndo influenciando nas bandas em nimeros de onda
da regido de impressao digital. Logo a concentracdo de silicato esta influenciando esta
banda (IFTIKHAR, 2020).

5.1.2.2 PALYGORSKITA

O material apresenta bandas de vibrages em 3694 cm™, 3616 cm™, 3577 cm™?, 3564 cm’
13546 cm™. As bandas entre 3700 e 3500 cm™ indicam a presenca do estiramento
hidroxila. Este estiramento pode ser encontrado nas ligacdes Al-OH-Al, Mgsz-OH e Al-
OH-Fe*™® (YAN, 2012). A banda em 1653 cm™, indica a presenca de agua, com alta
presenca de ligacGes de hidrogénio (IFTIKHAR, 2020). A amplitude do pico mostra a
capacidade de absorcéo de agua pela argila. E as bandas proximas a 1000 cm™ (979 cm™
e 913 cm™ correspondem a ligagBes Si-O de geometria tetraédrica e ligagdes Si-O-Si
tetraédricas, Figura 8 (SUAREZ,2006) (GUEYE, 2017).

5.1.2.3 BENTONITA

O material apresenta bandas de vibrages em 3695 cm™, 3647 cm™, 3620 cm™?, 3553 cm
1,3418 cm™, 3395 cm™. As bandas localizadas entre 4000 e 3500 cm™ indicam a presenca
do grupamento hidroxila ligado na estrutura. Bandas localizadas na regido de 2000 e 1500
cm? (1634 cm™, 1436 cm™) indicam presenca de ligagGes de hidrogénio, determinando
presenca de dgua na amostra. Bandas em 994 cm™, 911 cm™, 675 cm™, ou seja localizadas
na regido 1000 cm!® estdo relacionadas com vibragOes tetraédricas de Si-O e Al-O,
vibracgdes octaédricas de Al, Fe, Mg e Si-O-Si (BERRAAOUAN, 2020) (AHMAD, 2020)
(CAVALCANTE, 2005).
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Analisando a Figura 8, nota-se que as argilas possuem comportamentos parecidos em
relacdo as bandas vibracionais. A argila palygorskita possui menos grupos hidroxilas
presentes em sua estrutura enquanto a argila bentonita apresenta maior quantidade deste
estiramento, isto se deve pela presenca de silicato hidratado de aluminio na constitui¢do
da argila bentonita (DARDIR, 2018).

argila verde comercial
-------- palygorskita

------ argila bentonita
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Figura 8: FTIR das argilas estudadas. Argila verde comercial (verde), argila palygorskita (vermelho) e
argila bentonita (preto).

4.1.3 DRX
4.1.3.1 ARGILA VERDE COMERCIAL

A andlise de difracdo de raio X é utilizada para verificar a mineralogia do material. A
Figura 9, apresenta o difratograma da argila verde comercial. Nela sdo encontradas
algumas fases: Caolinita (Al>Si2Os(OH).) (22°, 25°, 38°); Quartzo (SiO2) (21°, 27°, 36°);
e llita (H3O)ALSizAlO10(OH)2 (18°, 20° 26°) (LARIBI, 2006), essas fases sdo
caracterizadas pelos picos de maiores intensidades, dentro de uma faixa angular que
representa cada um dos minerais citados (LING, 2017). Os minerais encontrados na argila
verde comercial sdo importantes para tratamentos de pele. A caolinita, € um mineral

abundante e barato, o que diminui os custos de producdo dos cosméticos, possui 0
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tamanho de particula de um pseudohexagono e sua estrutura superficial permite uma boa
interacdo com moléculas organicas e possui boa adeséo celular (AWAD, 2017). O quartzo
é um material ndo mineral, que representa a presenca de impureza na argila (DARDIR,
2018). E a lllita indica a presenca de KO, que também pode ser considerado uma
impureza da argila (GAMOUDI, 2018).

DRX argila verde comercial
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Figura 9: DRX de argila verde comercial. Amarelo (Quartzo), verde (Caolinita), e vinho (llita).

4.1.3.2 ARGILA BENTONITA

O difratograma da argila bentonita é apresentado na figura 10. Observa-se algumas fases
principais, Montmorillonita ((Na,Ca)o.3(Al,Mg)2Sis010(OH)2.xH20) (20°, 30°, 35°) ,
Caolinita (Al>Si.Os(0OH).) (22°, 25°, 35°), e Dolomita (CaMg(COs)z) (24°, 30°, 41°)
(NAYAK, 2007). A dolomita é um carbonato dos de célcio e magnésio e € utilizado nos
cosméticos como excipiente para a acdo adsorvente de cremes e pastas, pois tem
facilidade de adsorver 6leos e gorduras (DELGADO, 2020).
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Figura 10: DRX de Bentonita. Vermelho (montmorilonita), azul (Dolomita), laranja (Kaolinita).

4.1.3.3 ARGILA PALYGORSKITA

Na Figura 11, é apresentado um difratograma tipico de uma argila palygorskita.
Qualitativamente  as  principais  fases  encontradas  foram  palygorskita
((Mg,Als(Si,Al)sO20 (OH)2 8H20) (21°, 28°, 29°) (FRINISRASRA, 2008), quartzo
(SiO2) (21°, 27°, 37°) e Dolomita (CaMg(COz)z) (24°, 34°, 36°) (GUEYE, 2017). A argila
palygorskita auxilia no tratamento facial, pela sua capacidade de absorver impurezas,
deixando assim a pele mais limpa, além de acalmar e suavizar vermelhiddes e feridas na
pele (DA SILVA, 2014).
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DRX de argila palygorskita
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Figura 11: DRX de palygorskita. Verde (palygroskita), azul marinho (quartzo), vermelho (Dolomita)

Com os resultados obtidos em BET, FTIR e DRX pode-se observar que ha diferencas
entre as argilas utilizadas. O primeiro fator é a diferenca do tamanho de poro, dado
importante na capacidade de troca de absorcdo de agua e adsorcdo de impurezas, como
também pode interferir na capacidade da mascara em liberar 6leo e creme hidratante na
pele. Os resultados de FTIR das argilas ndo apresentou diferencas significativas em
relacdo aos grupos funcionais presentes nas argilas, o que colocou-as em igualdade em
termos de interacdo quimica com o 6leo de semente de uva e o creme hidratante. O DRX
comprova diferencas nas argilas devido a presenca de variados minerais, todos 0s
minerais presentes na argila tém alguma funcéo para o tratamento dermatoldgico, e no
conjunto todos eles tém a funcdo de remover impurezas e auxiliar no tratamento de

inflamacdes e feridas na pele.

4.2 OLEO DE SEMENTE DE UVA
421FTIR

A andlise de FTIR, tem o objetivo de caracterizar o material a partir das fung¢bes quimicas
apresentadas na substancia. Na Figura 12 observa-se uma maior intensidade na banda
proximo ao comprimento de onda de 2900 cm™*, esta banda é caracterizada pelas maiores

intensidades de vibracdes de ligacbes de CH, caracteristica basica de moléculas organicas
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(LOJEWSKA, 2005). A intensidade das bandas entre 3400 cm™ e 3100 cm™ ¢ atribuida
ao alongamento -OH pertencente & molécula de H.O (GEORGAKOPOLOUS, 2003).
Alguns picos foram detectados nas bandas de absorgéo entre 1500-1400 cm™, indicando
a presenca de vibragBes de Carbono sp® e sp? (QASHOU, 2019).

FTIR de 6leo de semente de uva
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Figura 12: FTIR de 6leo de semente de uva

4.3 FILMES
4.3.1 REOLOGIA DAS SOLUCOES / FILMES

O comportamento do fluido na formacdo do filme é uma importante propriedade a ser
observada, pois afeta na emoliéncia, no espalhamento do produto, nas propriedades
mecanicas dos filmes e na forma de aplicacdo da mascara. Devido a estes fatores é feito
0 estudo do comportamento reolégico das mascaras (MA, 2017). Na Figura 13 é ilustrada

a viscosidade aparente das mascaras faciais.
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Figura 13: Viscosidade aparente das solucfes de mascaras faciais.

Observa-se que o PVA puro possui a menor queda de viscosidade, enquanto as outras
solugdes ndo. As solucdes contendo 6leo de semente de uva apresentam uma viscosidade
maior que a das que ndo contém Oleo em sua composicdo. Isto pode ser devido as
interacdes de ligacdo de hidrogénio entre o 6leo e 0 PVA, impedindo assim a adsorcao da
agua presente na preparacdo de PVA 10% (MA, 2017).

Todas as solugdes apresentam comportamento de fluido ndo-newtoniano do tipo
pseudopléstico, pois a medida que a tensdo de cisalhamento aumenta a viscosidade
diminui (SHARMA, 2020). Esse comportamento ¢ caracterizado como tixotropia, que €
um pardmetro muito importante para produtos cosméticos (DANILA, 2019). Para
comprovar o comportamento pseudoplastico do fluido, foram utilizados dois modelos:

Ostwald-de Wale e Cross e seus resultados foram apresentados na Tabela 3.

O comportamento tixotrépico descreve a degradacdo da amostra durante uma constante
tensdo, o que faz com que haja a diminuicao da viscosidade com o tempo e que, depois
de cessada a aplicacdo de tensdo, o fluido consegue recuperar a viscosidade original
(DANILA, 2019).
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Tabela 3: Modelos de Ostwald-de Wale e Cross

Misturas Ostwald-de Waele Cross
N K R? No K M R?

A 087 185 0,99 - - - -

B 086 079 1 1,1 021 068 0,98
C 075 365 099 19 008 045 0,9
D 077 1,8 099 15 019 060 0,9
E 0,8 215 099 14 0,04 07 0,95
F 073 456 099 16 0,006 101 0,97
G 083 129 09 12 020 037 0,98
H 074 393 09 18 002 073 0,9

Observa-se que as soluc@es se ajustaram melhor no modelo de Ostwald-de Wale e todos

os indices de escoamento foram menores que 1, indicando fluido ndo-newtoniano do tipo

pseudopléastico (MA, 2016). A mascara facial contendo creme Lanette, 6leo de semente

de uva e argila bentonita obteve o menor indice de escoamento e no gréafico, apresentou

a segunda maior viscosidade, sendo efetivamente um fluido bem mais viscoso que 0s

demais. A solucdo contendo PVA puro, foi a que obteve maior indice de escoamento, o

que ja era previsto, pois 90% de sua composicdo é agua, que € um fluido newtoniano

(MA, 2017). A Figura 14 ilustra como a tensdo de cisalhamento varia com a taxa de

cisalhamento.
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Figura 14: Tensdo de cisalhamento por taxa de cisalhamento.
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43.2FTIR

A Figura 15 ilustra vibragdes em torno de 3500-3100 cm™, indicando grupos hidroxila
livres (OH) presentes nas moléculas de agua que se encontram nas peliculas (QASHOU,
2019), observa-se que ha uma redugdo na intensidade no nimero de onda a medida que
as argilas sdo adicionadas a solugdo, isto pode ser explicado a pois a cristalinidade da
pelicula aumenta a medida que se coloca a argila (ASTHANA, 2020). Esta cristalinidade
influencia diretamente na reologia das solucdes, pois a solugdo contendo somente PVA
apresentou maior viscosidade, enquanto as outras diminuiram a medida que se adicionou
0s outros insumos. As bandas de absor¢do em 3000 cm™ correspondem a alongamentos
de ligacdes CH (da cadeia principal da estrutura quimica do PVA) (AMIR, 2013) e curva
de absorcdo em 2500 cm, banda correspondente a C=0, presente no grupo de acidos
carboxilicos (JIANG, 2016), a pelicula contendo PVA e creme Lanette foi a que obteve
maior intensidade sendo seguida pela de PVA, argila palygorskita, creme Lanette e 6leo.
Outro aspecto observado, foi bandas de absor¢do em 1700-1600 cm™ que usualmente é
relacionada com a presenca de grupos carbonilas, esta vibracgdo sé € verificada com maior
intensidade na pelicula contendo PVA, argila palygroskita, creme Lanette e 6leo de
semente de uva (RIHAWY, 2019). Bandas nesta regido indicam a presenca da reagéo de
esterificacdo na pelicula (CHATJIGAKIS, 1998).
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FTIR das peliculas
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Figura 15: FTIR das peliculas

Para uma melhor observacao dos picos de intensidade das peliculas, elas foram separadas

por tipo de argila que a compdem e os resultados podem ser observados nas Figuras 16,
17, 18 e 19.

Diferenca entre PVA puro e PVA com creme
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Figura 16: FTIR das peliculas de PVA puro e PVA com Creme Lanette®.
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Figura 17: FTIR das peliculas com argila bentonita com e sem 6leo de semente de uva.
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Figura 18: FTIR das peliculas contendo argila palygorskita com e sem 6leo de semente de uva.
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FTIR de peliculas contendo argila verde comercial
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Figura 19: Diferenca entre as curvas de FTIR das peliculas contendo argila verde comercial com e sem 6leo
de semente de uva

4.3.3 TESTE DE INCHAMENTO

O indice de inchamento (WUT) é dependente do tempo. Para obter os parametros para

cada solucao, estas foram modeladas no software R® e assim a equacéo 5 foi proposta.
WUT = WUTe x (1 — e~ 0™) (5)

O parametro k é a constante de inchamento e n € o expoente de inchamento e WUTe € 0
indice de inchamento no infinito. O pardmetro n depende do mecanismo fisico de
captacdo de agua. O mecanismo de Fickian é determinado quando n € proximo de 0,5
(AGUDELDO, 2018).

Os dados coletados para a modelagem matematica foram em triplicata e aplicacdo de um
desvio padrdo foi realizada para garantir que as amostras eram de fato triplicata. Com
essa confirmacao os calculos foram realizados com a média dos dados. A tabela 4 mostra
as médias e os parametros obtidos juntamente com os ajustes obtidos para confirmacéo
que a equacdo responde bem aos dados obtidos. E a Figura 20 ilustra o grafico de WUT

pelo tempo.
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Os parametros obtidos nos modelos, possibilitaram determinar o tipo de difuséo que
ocorre na pelicula. Quando n=0,5 significa que o mecanismo de Difusdo de Fickian
determina a troca de massa (AGUDELO, 2018). Esse mecanismo é determinado quando
a dindmica de inchamento €é controlada pela difusdo de agua, embora nenhuma pelicula

tenha apresentado este comportamento (KHARE, 1995).

Quando n=1, o Caso Il é o mecanismo de difusdo, onde o transporte de massa é controlado
pelos relaxamentos intramoleculares do polimero, no caso o0 PVA, mas este mecanismo

também néo foi observado nas peliculas em estudo (KHARE, 1995).

Paranentre 0,5e 1, 0 mecanismo de difusdo é ndo descrito por Fickian, e ambos relaxacao
do polimero e a difusdo de agua controlam o inchamento. Isto é observado nas peliculas
de PVA puro; PVA, creme, argila palygorskita e 6leo de semente de uva (KHARE, 1995).
E possivel observar que o PVA age como um substrato para a liberacdo do 6leo, devido
ao baixo inchamento observado na pelicula contendo PVA puro, Figura 20 (AFRASHI,
2019). As fibras presentes na argila palygorskita sao utilizadas como um revestimento de
protecdo para aumentar a estabilidade da pelicula, controlar a liberacdo do oleo e
aumentar a sua capacidade de absorcéo de agua, este comportamento é ilustrado na Figura
16, na pelicula contendo PVA, creme, argila palygorskita e 6leo (PEREZ-MATU, 2019).

O mecanismo difusdo de Quasi-Fickian (n<0,5) descreve um transporte estereosseletivo
da molécula da matriz. Este mecanismo foi observado nas peliculas: PVA com creme
lanette; PVA, creme lanette e argila verde comercial; PVA, creme, argila verde comercial
e 0leo de semente de uva; PVA, creme e argila bentonita; PVA, creme, argila bentonita e
6leo (BUENO, 2013). Na Figura 20 observa-se que a pelicula com menor taxa de
inchamento foi a de PVA, creme, argila bentonita e 6leo de semente de uva, isto pode
significar que a &gua ndo conseguiu hidratar suficientemente a argila bentonita, devido ao
seu menor tamanho de poro, e que o 6leo pode ter formado uma barreira impedindo essa

absorcéo, pois na pelicula sem 6leo a absor¢édo foi maior (BESQ, 2003).
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Tabela 4: Pardmetros de indice de inchamento para as peliculas

Parametros WUTe K N R2
PVA puro 4,33 0,27 0,71 0,999
PVA + creme 7,72 0,39 0,404 0,997
PVA+ creme + argila verde 4,87 4,68 0,26 0,999
comercial

PVA+ creme + argila verde 6,13 4,68 0,25 0,999
comercial + dleo

PVA+ creme + argila bentonita 5,48 0,39 0,404 0,98
PVA+ creme + argila bentonita+ 3,12 133,42 0,17 0,999
oleo

PVA + creme + argila 9,24 0,15 2,50 1
palygorskita

PVA + creme + argila 8,63 0,089 0,804 0,986

palygorskita + 6leo

E o Ultimo mecanismo (Super Caso Il) observado foi da pelicula contendo PVA, creme e
argila palygorskita. O mecanismo do Super Caso Il ocorre quando o inchamento acontece
muito rapidamente e o relaxamento das ligacGes intramoleculares do polimero controla o
transporte de massa (BUENO, 2013). Pode-se observar na Figura 20 que a pelicula que
apresentou este tipo de mecanismo apresentou a maior taxa de inchamento, isso devido a
presenca de fibras de argila que aumentam a capacidade de esta absorver dgua (PEREZ-
MATU, 2019).

Como foi visto no teste BET, as argilas possuem diferencas no tamanho de poro e area
superficial, e esta diferenca € observada ao longo dos testes, fornecendo resultados
diferentes para cada pelicula. As peliculas contendo argila palygorskita, absorvem mais
agua e apresentam maior interacdo com o polimero, como observado no FTIR das

peliculas.
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WUT x Tempo
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Figura 20: Grau de intumescimento das peliculas.

4.3.4 TESTE DE LIBERACAO

Vale lembrar que s6 as amostras que continham 6leo que demonstraram algum resultado,
pois as amostras sem 6leo obtiveram transmitancia nula em 350nm. Logo, as amostras
analisadas foram: PVA com argila verde comercial, creme Lanette e 6leo de semente de
uva; PVA com argila bentonita, creme Lanette e 6leo de semente de uva; e PVA com
argila palygorskita, creme Lanette e 6leo de semente de uva. A concentragdo de creme e
6leo liberados no meio é apresentada na Tabela 5.
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As amostras foram analisadas em triplicata e depois de verificar o desvio padrdo dos
resultados obtidos, pdde-se entdo trabalhar com as médias a fim de analisar as diferencas
entre as amostras. E a Figura 21 ilustra esta variagao.

Tabela 5: Concentragdes de 6leo e creme liberados com a variagdo do tempo.

Tempo (min) Concentracédo de 6leo e creme liberados (g/mL)

Mascara com argila Mascara com argila Mascara com argila

verde comercial bentonita palygorskita
10 0,042 0,0424 0,0424
20 0,042 0,0424 0,0423
30 0,042 0,0424 0,0423
40 0,042 0,0424 0,0423
50 0,042 0,0424 0,0422
60 0,042 0,0424 0,0422

Concentracao Liberada

0,05
0,045
— 0,04
I —@— PVA+ argila verde
£ 0,035 . .
Y comercial+ creme+ dleo
S 0,03
Zg 0,025 PVA+ argila palygorskita+
s creme + Oleo
< 0,02
g 0,015 PVA+ argila bentonita+
O 0,01 creme+ Oleo
0,005
0
0 10 20 30 40 50 60

tempo (min)

Figura 21: Variacdo da concentracdo de dleo e creme liberados com o tempo. Azul (pelicula com argila

verde comercial), laranja (pelicula com argila palygorskita), cinza (pelicula com argila bentonita).

Pode-se observar na tabela 5 que a pelicula com maior liberagéo foi a que contém argila
palygorskita e a que a de menor liberagéo foi a de argila bentonita, de acordo com o

modelo proposto. Outro fator importante observado é que ndo ha variacdo de
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concentracdo consideravel depois de um determinado tempo, o que significa que no
primeiro contato com a agua, a pelicula libera uma concentracdo de éleo e com o tempo
ele pode retornar para a pelicula, o que implica que a cinética de liberagdo é controlada
pelo PVA (ZHAN, 2021).

A amostra contendo palygorskita apresentou liberacdo de 6leo maior do que as demais
argilas. Isto é explicado devido a hidroafinidade da superficie da argila palygorskita, pois
ela tem uma boa adsor¢do de agua, logo essa superficie possui uma maior facilidade em
adsorver agua (WU, 2014).

Na pelicula contendo argila bentonita houve uma interferéncia da argila na liberagéo do
6leo e creme, pois a argila promoveu a interacdao entre o polimero e o soluto (argila e
6leo), diminuindo assim a liberacdo do mesmo para o meio (LEE, 2003). Porém a

diferenca de concentracdo de soluto liberado nas trés argilas foi muito pequena.

Os testes BET, indicam diferenca entre as argilas, porém essas diferencas nao interferem
diretamente na liberacdo do 6leo no meio. Por mais que a argila palygorskita tenha uma
maior interagdo com os grupos funcionais presentes no 6leo, corroborado pelos resultados
de FTIR, essas ligacdes apresentam um comportamento semelhante na argila bentonita e

argila verde comercial.
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5- CONCLUSAO

Ao término deste trabalho foram feitas algumas conclusfes que serdo explicitadas nesta

Sessao.

A morfologia das argilas impacta na reologia e no inchamento das peliculas. A argila
palygorskita apresenta uma morfologia fibrosa, que é diferente da argila verde comercial
e da argila bentonita. Essa estrutura pode alterar sua capacidade de adsorcéo e absorgéo
de impurezas e agua por parte da mascara facial. Enquanto a argila bentonita e a argila

verde comercial possuem caracteristicas similares.
Dentre todas as argilas, nenhuma interferiu na capacidade de liberacdo de creme e de 6leo.

Na reologia, o comportamento pseudoplastico foi observado em todas as emulsdes de
mascara facial. A méascara contendo somente PVA obteve a maior viscosidade. A adigédo
do creme Lanette® fez com que o fluido ficasse menos viscoso. A adicdo das argilas
aumentou a viscosidade, sendo que a argila verde comercial impactou menos a
viscosidade e a argila bentonita, mais. A adi¢do de 6leo em ambas as mascaras melhorou

a viscosidade de todas na mesma proporcao.

Os mecanismos de difusdo de agua, observado no teste de inchamento, houve variagdo
no comportamento das peliculas. A pelicula contendo argila palygorskita e 6leo
apresentou 0 mesmo comportamento de inchamento que o PVA puro, permitindo que
tanto a agua quanto o polimero controlassem a troca de massa. Neste caso a argila ndo
interferiu no comportamento do PVA. As peliculas contendo as outras argilas, com e sem
6leo, apresentaram 0 mesmo comportamento da pelicula contendo apenas PVA e creme
Lanette, onde a difusdo ocorre por seletividade. Consegue-se observar que a adi¢do do
creme Lanette interfere no mecanismo de difusdo da pelicula e a Unica argila que impede
esta interferéncia € a argila palygorskita. Quando se avalia 0 mecanismo de difusdo da
pelicula contendo argila palygorskita (sem éleo) ha um controle do polimero na troca de
massa e essa troca ocorre muito rapidamente, fazendo com que ela absorva mais agua que
as demais peliculas. Foi observado que o 6leo criou uma barreira protetiva evitando assim
essa absorcdo acelerada, comportamento observado na pelicula contendo argila

palygorskita sem 6leo.
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