]
.
&5 i

UFS
UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA
CENTRO DE CIENCIAS DA SAUDE
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FARMACEUTICAS
CURSO DE GRADUACAO EM FARMACIA

i
5 '.:' w”

L] L

)

Maria Fernanda da Silva

AVALIACAO DA PERFORMANCE DO OLEO ESSENCIAL DE Cymbopogon
flexuosus (DC.) MICROENCAPSULADO COMO ANTIOXIDANTE EM
FORMULACOES

Florianopolis

2023



Maria Fernanda da Silva

AVALIACAO DA PERFORMANCE DO OLEO ESSENCIAL DE Cymbopogon
flexuosus (DC.) MICROENCAPSULADO COMO ANTIOXIDANTE EM
FORMULACOES

Trabalho de Conclusdo do Curso de Graduagdo em
Farmacia do Centro de Ciéncias da Saude da
Universidade Federal de Santa Catarina como
requisito para a obtencgdo do titulo de Bacharel em
Farmacia.

Orientador: Prof'. Dr*. Giovana Carolina Bazzo

Florianopolis

2023



AGRADECIMENTOS

O desenvolvimento deste trabalho contou com o auxilio de diversas pessoas. Dentre elas,
gostaria de agradecer:

A minha professora orientadora, Giovana Carolina Bazzo, por me ajudar em todo o processo
de um trabalho de conclusdo de curso, que me mostrou o caminho e fez com que ele fosse
leve.

A Universidade Federal de Santa Catarina e a todas as experiéncias académicas que tive aqui,
como iniciag¢do cientifica, estagios, na qual, com certeza me ajudaram a passar por essa reta
final com mais sabedoria. Assim como a todo o corpo docente que me tornou uma
profissional da saude.

E por ultimo, mas ndo menos importante, agradecer a minha familia, especialmente a minha
mae Eliete de Souza, meu pai Jackes da Silva e a minha irma Maria Eduarda da Silva, ao meu
namorado Theodoro Cardoso Haeming, e amigas, por todo apoio ¢ suporte durante estes
semestres finais. E também, a mim mesma, por chegar até o final dessa jornada com

exceléncia.



RESUMO

O oleo essencial de capim-limado ¢ estudado na literatura por sua atividade antioxidante,
porém por conta da instabilidade dos dleos essenciais, a microencapsulagdo desses 0leos esta
sendo estudada, com a finalidade de torna-los mais estaveis e manterem suas caracteristicas.
Dessa forma, este estudo teve como objetivo avaliar a atividade antioxidante de
microparticulas contendo o6leo essencial de capim-limdo e a sua performance como
antioxidante em uma formulagdo-base. Sendo assim, a atividade antioxidante do 6leo puro e
do o6leo microencapsulado foram determinadas nos tempos zero e apds 60 dias de
armazenamento em estufa a 40 °C. Nao foram observadas diferencas estatisticas entre o 6leo
puro de capim-limdo e o o6leo microencapsulado, evidenciando que o processo de
microencapsulagdo ndo interferiu na atividade antioxidante do OE. Além disso, as
microparticulas apresentaram uma maior estabilidade quando armazenadas, em comparagao
ao Oleo puro. Foi realizada a incorporagdo do oleo puro e das microparticulas em uma
formulagdo-base (emulsdo agua em 6leo) e o pH, viscosidade e caracteristicas macroscopicas
foram avaliadas no tempo zero e apos 60 dias de armazenamento a temperatura ambiente € a
40 °C. Com relacdo a formulacdo contendo OE ndo foi possivel observar indicios da
ocorréncia de oxidagdo de componentes lipidicos, nem mesmo na base sem adi¢do de
antioxidantes e de 6leo, armazenada em estufa durante 60 dias. Todavia, este trabalho foi
pioneiro e possibilitard o direcionamento da continuidade dos estudos, visando uma futura
aplicag¢do do 6leo microencapsulado em formula¢des cosméticas.

Palavras-chave: 6leo essencial de capim-limdo; atividade antioxidante; o6leo
microencapsulado; microparticulas, formulagdes.



ABSTRACT

Lemongrass essential oil is studied in the literature for its antioxidant activity. However, due
to the instability of essential oils, the microencapsulation of these oils is being investigated in
order to make them more stable and preserve their characteristics. Therefore, this study aimed
to evaluate the antioxidant activity of microparticles containing lemongrass essential oil and
its performance as an antioxidant in a base formulation. Thus, the antioxidant activity of pure
oil and microencapsulated oil was determined at time zero and after 60 days of storage in an
oven at 40°C. No statistical differences were observed between the pure lemongrass oil and
the microencapsulated oil, indicating that the microencapsulation process did not interfere
with the antioxidant activity of the essential oil. Furthermore, the microparticles showed
greater stability when stored compared to the pure oil. The incorporation of pure oil and
microparticles into a base formulation (oil-in-water emulsion) was carried out, and pH,
viscosity, and macroscopic characteristics were evaluated at time zero and after 60 days of
storage at room temperature and 40°C. Regarding the formulation containing the essential oil,
no signs of oxidation of lipid components were observed, even in the base without the
addition of antioxidants and oil, stored in an oven for 60 days. However, this work was
pioneering and will guide further studies aimed at the future application of microencapsulated
oil in cosmetic formulations.

Keywords: lemongrass essential oil; antioxidant activity; microencapsulated oil;
microparticles, formulations.
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1 INTRODUCAO

A busca por cosméticos que sejam naturais, organicos e/ou veganos estd crescendo
rapidamente ¢ globalmente entre os consumidores. A promogao de habitos saudaveis, além da
conscientizacdo e preservacdo do meio ambiente corroboram para esse fato. Diante disso,
industrias cosméticas e farmacéuticas passam a buscar solugdes e alternativas que substituam
os compostos de origem sintética por insumos de origem natural. Desta forma, percebe-se
uma necessidade de troca dos antioxidantes sintéticos por antioxidantes naturais ou obtidos de
fontes naturais, para aplicagdo em produtos cosméticos. Entretanto, ¢ necessario que esta
substitui¢do seja apropriada e cuidadosa, e deve incluir a escolha adequada do tipo e da
concentracdo do antioxidante, de modo que a formulagdo cosmética final se mantenha segura,
eficaz e estavel (GOYAL et al., 2022; ANDREOLLI, BARON, MACHADO, 2020).

A adi¢do de antioxidantes a formulagdes de medicamentos e cosméticos ¢
indispensavel, j& que evitam alteracdes das caracteristicas do produto por conta da oxidagdo
de componentes da formulacao. Portanto, em fun¢do da sua atividade contra radicais livres,
bem como por inibir as reagdes de oxidacdo de componentes lipidicos € para manter os
produtos cosméticos estaveis e resistentes dentro do periodo de uso, ¢ importante a inser¢ao
de antioxidantes nas formula¢des cosméticas. Os antioxidantes mais comumente utilizados
sdo os de origem sintética, por questoes econdmicas e de producio. Dentre esses, destacam-se
o hidroxianisol butilado (BHA), hidroxitolueno butilado (BHT) e o galato de propila
(FURMAN et al., 2022).

O uso de insumos naturais, como os derivados de espécies vegetais, tais como os 6leos
essenciais, constituem uma alternativa potencial para substituir o uso dos antioxidantes
sintéticos em formulagdes, ja que sdao considerados GRAS (generally recognized as safe) pelo
FDA (Food and Drug Administration), podendo ser utilizados com seguranca. No Brasil,
existe uma flora muito diversificada e caracterizada por uma grande representacdo de plantas
medicinais, que sdo utilizadas por possuirem compostos bioativos. Tendo em foco os 6leos
essenciais, o género Cymbopogon, pertencente a familia Poaceae, € interessante por possuir
propriedades sedativas, antissépticas, anti-inflamatérias e analgésicas (MARTINS et al.,
2021). Por conta da presenca de alguns constituintes, como por exemplo o citral, geraniol,
citronelol, citronelal e piperitona, também apresenta atividades antioxidante, antibacterianas,
antifingicas, e insecticidas. Além disso, ¢ muito empregado na elaboracdo de fragrancias,

sabdes, detergentes e perfumaria em fungao do seu aroma tipico de limao e rosa. Cymbopogon
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citratus (DC.) Stapf e Cymbopogon flexuosus Stapf incluem as principais espécies com

atividades biologicas importantes (MARTINS et al., 2021). Esta planta popularmente
conhecida como capim-limdo, possui significativa importancia econdmica nas industrias
alimenticia, farmacéutica e cosmética (MARTINS et al., 2021). Seu o6leo essencial tem se
mostrado eficaz contra bactérias Gram-positivas e negativas. No entanto, estudos que tenham
como foco a aplicacao de Oleos essenciais como antioxidantes em formulacdes farmacéuticas
e cosméticas até o presente momento sao escassos €, entdo, constituem um campo inovador
para pesquisas.

Além disso, existem alguns fatores que dificultam o emprego dos 6leos essenciais nos
cosméticos. Este fato se deve as caracteristicas destes 0leos, como a instabilidade e a alta
volatilidade e sensibilidade ao oxigénio, a luz, umidade e a temperatura. Ademais, outras
questdes que implicam sua utilizagdo sdo a dificuldade de incorporagdo nas formulagdes,
principalmente nas de carater hidrofilico, e a baixa solubilidade em agua. Dessa forma, estes
aspectos contribuem para a degradacdo de compostos dos OEs durante o seu manejo e
acarretam em desafios para sua aplicacdo em diversos ambitos industriais (SOUSA et al.,
2022). Para contornar este problema, a microencapsulacdo vem sendo investigada como uma
alternativa para estabilizar os oleos essenciais. Esta técnica de encapsulamento tem como
objetivo manter as caracteristicas funcionais destes compostos, controlar liberacdo de
substancias ativas e reduzir a reatividade, melhorando assim sua manipulagao (SOUSA et al.,

2022; SUTAPHANIT; CHITPRASERT, 2014).

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 OLEO ESSENCIAL DE CAPIM-LIMAO

O capim-limao (Cymbopogon citratus ou Cymbopogon flexuosus) ¢ uma planta
classificada como uma graminea alta e perene plantada em quase todos os paises tropicais €
subtropicais. O 6leo de capim-limao ¢ um oleo volatil extraido das folhas frescas da planta e
se tornou um dos Oleos naturais mais importantes nas industrias alimenticia, cosmética, e
principalmente na industria farmacéutica, devido as suas propriedades. Esse género abrange
cerca de 140 espécies, das quais a maior parte possui aroma e produz um o6leo essencial a
partir de suas partes aéreas, por meio da técnica de destilacao a vapor. Algumas espécies mais

importantes desse género sio o Cymbopogon flexuosus Stapf. (capim-limdo do leste da India),
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Cymbopogon nardus (L), Cymbopogon winterianus Jowitt (citronela), Cymbopogon martinii

Roxb. (palmarosa) e o Cymbopogon citratus DC Stapf. (capim-limdo da India Ocidental)
(MOSQUERA et al., 2016; GANJEWALA, 2009).

Os componentes dos 6leos essenciais sdo fortemente influenciados pela genética,
condi¢cdes ambientais e geograficas de suas plantas. As classes quimicas de substancias
isoladas da planta sdo compostas por taninos, esteroides, terpendides, fenois, cetonas,
flavonoides e acucares (LAWAL et al., 2017). J& os compostos bioativos das espécies do
género Cymbopogon sdo gerados a partir de varios constituintes de seus extratos brutos, como
compostos flavonoides e taninos (MENDES HACKE et al., 2022). Contudo, a principal
composi¢do quimica dos Oleos essenciais das espécies de Cymbopogon consiste
principalmente em fragdes de monoterpeno, majoritariamente do constituinte citral, sendo o
mais abundante (80-84%) e o mais importante farmacologicamente e fisiologicamente
(EKPENYONG; AKPAN; NYOH, 2015). Dentre as principais propriedades bioldgicas do OE
de Cymbopogon estdo as suas atividades antibacteriana, antifingica e repelente de insetos.
Além disso, também possui propriedades sedativas, antioxidantes e anti-inflamatérias
(REZENDE et al., 2022; ALDAWSARI et al., 2015).

Alguns autores ja demonstraram e avaliaram a atividade antioxidante do OE de
capim-limao (MARTINS et al.,, 2021; ALENCAR et al., 2022; REZENDE et al., 2022).
Martins e colaboradores, em 2021, relataram a capacidade de neutralizacao do radical DPPH,
que foi elevada, evidenciando o potencial antioxidante da espécie Cymbopogon citratus (DC.)
Stapf. O trabalho foi realizado com o objetivo de avaliar a maltodextrina e gelatina como
materiais encapsulantes para microencapsulagdo do o6leo essencial de capim-limdo por
liofilizagdo. Determinou-se que o potencial antioxidante aumentou conforme o aumento da
concentracdo do o6leo essencial de capim-limao, além disso, observaram que o uso da
maltodextrina como encapsulante do OE propiciou maiores valores de atividade antioxidante.

Em outro estudo, Alencar e colaboradores (2022), confirmaram que o OE foi eficaz
contra as bactérias E. coli e S. aureus e apresentou também propriedades antioxidantes. Este
trabalho foi realizado também com a espécie Cymbopogon citratus (DC.) Stapf. Os autores
consideraram que a alta atividade antioxidante estd associada ao conteudo fendlico total do
OE. Neste trabalho, utilizou-se o método DPPH para avaliar a atividade antioxidante. Os
resultados mostraram que microcapsulas do 6leo essencial de C. citratus apresentaram maior

estabilidade e baixa degradacdo de componentes ativos ao utilizar maltodextrina e gelatina


https://pubmed.ncbi.nlm.nih.gov/?term=Aldawsari+HM&cauthor_id=25673986
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para a producdo de microcapsulas, podendo ser explorada como potencial conservante de

alimentos.

Rezende e colaboradores (2022), apresentaram que o OE de Cymbopogon flexuosus
também foi eficaz contra as bactérias E. coli e S. aureus, além de possuir propriedades
antioxidantes. O estudo trata de alternativas naturais no controle seletivo de espécies
bacterianas patogénicas resistentes a antibidticos e o estresse oxidativo em processos
infecciosos. Como resultado, foi visto que o uso de 6leos essenciais € bastante promissor para
o desenvolvimento de novos farmacos antimicrobianos. Além disso, possui uma moderada
atividade antioxidante, apresentando um potente controle de estresse oxidativo in vivo, por
conta dos altos niveis de terpenos e terpenoides, que sdo antioxidantes indiretos.

Estudos utilizando o6leos essenciais em formulagdes cosméticas ainda sdo escassos e
compdem uma area de pesquisa vasta e inovadora. O trabalho de Tran e colaboradores (2021),
¢ um dos poucos que demonstrou o uso do OE de Cymbopogon citratus em produtos
cosméticos. Neste trabalho, foi formulado um xampu e um produto de lavagem corporal
(sabonete liquido) com o6leos essenciais de Cymbopogon citratus incorporados em suas
formulagdes e os pardmetros de estabilidade de cor e mudanga na composi¢ao do OE foram
avaliados. Os resultados apresentados indicaram que a incorpora¢do do OE nos produtos
cosméticos demonstraram uma melhor estabilidade de cor e retencdo de citral em comparagao
com a formulacao de emulsdo sem os Oleos essenciais. Ademais, as formulacdes contendo os
OE nao apresentaram instabilidade, j& que ndo foi detectado alteracdo da composicao do citral
(componente quimico principal do OE de C. citratus) nos produtos formulados.

Em relagdo as atividades biologicas, diversos estudos ja demonstraram a capacidade
antimicrobiana e antifingica do o6leo, além de apresentar importantes propriedades
antioxidantes e repelentes. Essas caracteristicas possibilitam a incorporacdo desses OE em
formulagdes de produtos farmacéuticos ou cosméticos (MOSQUERA et al., 2016). Uma
dificuldade existente e que poderia impossibilitar a incorporagdo ¢ a alta volatilidade dos
Oleos essenciais e sua sensibilidade ao oxigénio, luz, umidade e temperatura, fatores que
contribuem para a degradagdo dos compostos ativos durante o processo de formulagdo e
afetam a producdo de produtos com OE incorporados. Esta incapacidade pode ser contornada
pelo processo de encapsulamento do OE, técnica que permite o manejo do OE, permite a
liberacao controlada dos compostos ativos e reduz a reatividade do OE na formulagao final

(MARTINS et al., 2021).
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Considerando os pontos citados acima, alguns autores ja relataram a utilizagdo do

processo de microencapsulagio com este 6leo essencial (BRINGAS-LANTIGUA; VALDES;
PINO, 2012; DE OLIVEIRA ALENCAR et al., 2022; MARTINS et al., 2021; THUONG
NHAN et al., 2020).

Alencar e colaboradores (2022) apresentaram a encapsulagdo do OE de C. citratus
utilizando maltodextrina e gelatina como materiais de parede. Neste trabalho, diversos fatores
que influenciam o processo de spray drying foram avaliados, como temperatura, concentracao
de oleo e de maltodextrina sobre a estabilidade fisico-quimica, atividade antioxidante e
atividade antimicrobiana das microparticulas. Nesse escopo, o processo de microencapsulacao
promoveu uma melhora da estabilidade do o6leo. Contudo, foi relatado uma atividade
antioxidante reduzida apds a microencapsulacdo. Relacionou-se a utilizacdo de altas
temperaturas sobre os compostos que determinam a atividade antioxidante. Outros resultados
equivalentes ao exposto também foram relatados por outros autores. Dessa forma, existe uma
tendéncia de reducdo da atividade antioxidante por conta do aumento da temperatura no
processo de secagem, sendo este um fator critico a ser controlado durante o preparo das
microparticulas (BRINGAS-LANTIGUA; VALDES; PINO, 2012).

Ja em outro estudo (MARTINS et al., 2021) foi utilizada a técnica de liofilizacao para
encapsular o OE de C. citratus, utilizando a maltodextrina e gelatina como materiais de
parede. Este trabalho confirmou a viabilidade da preparagdao de microparticulas contendo este
6leo essencial. Outrossim, relataram que a microencapsulacdo melhorou a estabilidade
térmica e oxidativa do 6leo. Com isso, percebeu-se uma prote¢do contra a volatilizagdo e
condi¢des ambientais.

No trabalho de Thoung e colaboradores (2019) o OE de C. citratus foi encapsulado
também pela técnica de spray drying, assim como Alencar (2022). Foi utilizado maltodextrina
e goma arabica como materiais de parede. As microparticulas foram avaliadas quanto a
determinagdo do teor de umidade, eficiéncia de encapsulagcdo (EE), cromatografia gasosa,
espectrometria de massa e morfologia. Observou-se que os 6leos essenciais encapsulados
mantiveram a maioria de seus principais constituintes em comparagao com os 6leos essenciais

puros.
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2.2 METODOS PARA AVALIACAO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE

Existem diferentes métodos para avaliar a atividade antioxidante de compostos, como
TEAC (Trolox  Equivalent  Antioxidant  Capacity) ou ABTSe+ (4cido
2,2’-azinobis-3-etilbenzotiazolina-6-sulfénico), ORAC (Oxygen radical absorbance capacity),
FRAP (Ferric-Reducing Ability of Plasma), TRAP (Total Radical - Trapping Antioxidant
Parameter), CUPRAC (Cupric ions Cu2+ reducing antioxidant power) e o método DPPH, o
qual ira ser utilizado neste trabalho (OLIVEIRA, 2015). Esta ¢ uma das técnicas utilizadas
para detectar a presenga de compostos antioxidantes, baseado na eliminagao do radical livre
estavel 1,1-difenil-2-picrilhidrazil (DPPHe). Este método possui vantagens como o fato de ser
considerado facil, preciso, rapido, simples, e econdomico, além de que o radical DPPHe nao
precisa ser gerado e o sistema de reacdo envolve somente o radical e o antioxidante. Ademais,
podemos destacar outros beneficios de utilizar este método. J4 que molécula de DPPHe
caracteriza-se como um radical organico livre estavel, possui uma boa estabilidade na
auséncia da luz, aplicabilidade, simplicidade e viabilidade (OLIVEIRA, 2015). O mecanismo
do método ¢ simples e ocorre apenas pela transferéncia de elétron e que a transferéncia de
hidrogénio ¢ uma via de reacdo marginal (HUANG; OU; PRIOR, 2005).

Nos trabalhos de Alencar et al. (2022) e Martins et al. (2021) mencionados
anteriormente, o método do DPPH foi utilizado para determinar a capacidade antioxidante dos

Oleos essenciais de capim-limao.

3 JUSTIFICATIVA

A busca pela utilizagdo de insumos naturais nas formulagdes cosméticas ¢ uma
tendéncia atual que vem crescendo, e se torna cada vez mais relevante para as industrias,
permitindo a substituicdo de antioxidantes sintéticos por aqueles de origem natural, como os
Oleos essenciais citados (BUBONJA-SONJE; GIACOMETTI; ABRAM, 2011).

Neste cenario, revela-se a importancia do 6leo essencial de capim-limao, devido a sua
acdo antioxidante. Entretanto, a instabilidade e a alta reatividade dos OEs dificultam sua
aplicagdo em produtos cosméticos. Contudo, conforme citado anteriormente, este problema
pode ser minimizado pelo emprego da técnica de microencapsulagdo. Por isso, este trabalho
tem como finalidade avaliar a a¢ao antioxidante do OE de capim-limao microencapsulado, em

formulagdes. Destaca-se que ndo foi encontrado, na literatura, nenhum trabalho que avaliasse
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a performance do OE de capim-limdo microencapsulado como possivel antioxidante em

formulacdes, demonstrando a importancia deste trabalho.
Portanto, considerando os fatos mencionados, justifica-se a proposta deste presente

projeto.

4 OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a atividade antioxidante de microparticulas contendo OE de C. flexuosus e a
sua performance como antioxidante em uma formulacdo-base com futura aplicacdo em

produtos cosméticos.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Avaliar a atividade antioxidante do oOleo essencial de capim-limao antes e apds a

microencapsulagao, através do método de DPPH

- Avaliar a atividade antioxidante do 6leo microencapsulado durante o periodo de 60 dias, em

estufa a 40 °C, comparando os resultados com o 6leo ndo encapsulado

- Preparar uma formulagdo-base contendo as microparticulas do oleo essencial de

capim-limao como possivel agente antioxidante

- Avaliar a estabilidade fisica da formulagdo-base contendo o dleo de capim-limao
microencapsulado através dos ensaios de determinag¢do do pH, viscosidade e avaliagdo das
caracteristicas organolépticas logo ap6s o preparo e durante o periodo de 60 dias, em

diferentes temperaturas

- Comparar os resultados com formulagdo-base sem adicao de antioxidante e com adi¢cdo do

OE nao encapsulado.

5 MATERIAIS E METODOS

5.1 MATERIAIS
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O oleo essencial utilizado foi o Oleo Essencial de Lemongrass (Cymbopogon

flexuosus), lote 22/078, do fabricante Harmonie Aromaterapia Eirelli. Este 6leo foi analisado
pela Central de Anélises do Departamento de Engenharia Quimica e Engenharia de Alimentos
- EQA do Centro Tecnologico - CTC da UFSC, utilizando-se a técnica de Cromatografia
Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas (GC-MS) e determinou-se os seus principais
componentes como Geranial (42,75%) e Neral (32,76%). Os dois compostos sdo isOmeros
duplos do Citral, componente majoritario encontrado no o6leo essencial de capim-limao,
segundo diversos trabalhos, e principal responsavel pela atividade antioxidante
(MUKARRAM et al., 2021). Foi utilizado DPPH do fornecedor Fluka e metanol do

fornecedor Biotec.

5.2 OBTENCAO DO OE MICROENCAPSULADO

A microencapsulagdo do OE de capim-limao foi realizada em outro trabalho, que esta
sendo desenvolvido como parte do projeto de pesquisa intitulado “Estratégias tecnoldogicas
para estabilizacdo de 6leos essenciais com potencial aplicagdo em formulagdes cosméticas”.
Portanto, as microparticulas utilizadas no presente trabalho foram disponibilizadas j& prontas
para avaliacdo. As microparticulas foram preparadas empregando o polimero goma arabica
como material encapsulante e a técnica de spray drying, nas seguintes condigdes: temperatura
de 140 °C, vazdo de 15% e aspiracdo de 100% . Este polimero ja vem sendo utilizado em
técnicas de microencapsulagdo e tem demonstrado bons resultados. Para o preparo das
microparticulas utilizadas neste trabalho foi empregada a concentragdo de 12,5% m/m de dleo
em relacdo ao polimero, levando em consideracdo os dados disponiveis na literatura, que
indica o uso de 5 a 15% de o6leo para obtengdo de maiores valores de eficiéncia de
encapsulacdo (ALENCAR et al., 2022; MARTINS et al., 2021). A eficiéncia de encapsulagdo
do OE de capim-limao na amostra utilizada neste estudo foi de 51,3% (determinagdo realizada

em outro trabalho).

5.3 AVALIACAO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE

A avaliagdo da atividade antioxidante pelo método DPPH foi realizada conforme
descrito por Kavoosi e colaboradores (2018), com algumas adaptagdes. Este ensaio foi

realizado para o 6leo puro de capim-limao e para o 6leo microencapsulado.
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O reagente DPPH foi preparado na concentracdo de 0,2 mM, empregando metanol

como solvente. O baldo volumétrico contendo o reagente foi protegido com papel aluminio

devido a facil degradagdo do reagente quando exposto a luz.

Inicialmente, uma Solug¢do Mae (SM) foi preparada pesando 500 miligramas do 6leo
essencial e adicionando 5 mL de metanol. Diluigdes seriadas foram entdo preparadas em
metanol, a partir da SM, nas seguintes concentragdes: 3.500 ug/mL, 2.000 ug/mL, 1.000
ug/mL e 500 ug/mL. Em seguida, uma aliquota de 2 mL foi transferida para tubos de ensaio e
adicionado 2 mL do reagente (DPPH 0,2 mM). Apds 30 min foi determinada a absorbancia
em 520 nm, em um espectrofotdmetro Varian (Cary UV 50). Este ensaio foi realizado em
triplicata. Foi preparado, também, um branco, contendo 2 mL de metanol e 2 mL do reagente

DPPH.

O mesmo procedimento foi realizado com as microparticulas. Uma SM foi preparada a
partir do 6leo microencapsulado em agua (1/1 v/v) na concentragao equivalente a 5000 ug/mL
de OE (foi considerada a propor¢ao de 6leo/polimero e também o valor de eficiéncia de
encapsulacdo). A partir da SM, foram obtidas diluicdes nas mesmas concentracdes descritas
para o 6leo puro, em agua. Em seguida, uma aliquota de 1,5 mL foi transferida para tubos de
ensaio e adicionado 1,5 mL do reagente (DPPH 0,2 mM). Como as dilui¢des apresentaram
certa turbidez, pela presenga do polimero, foram preparados tubos com 1,5 mL de cada
solucdo (diluigdo) + 1,5 mL de metanol. As absorbancias, determinadas em 520 nm, foram
descontadas dos tubos contendo o reagente DPPH, para minimizar a possivel interferéncia da
turbidez. Ap6s 30 min foi determinada a absorbancia em 520 nm. Este ensaio foi realizado em

duplicata.
A porcentagem de atividade antioxidante (AA%) foi calculada através da equagao 1.

AA% = [(Abs branco - Abs amostra) / Abs branco | x 100 (1)

onde, AA ¢ a porcentagem de Atividade Antioxidante e Abs o valor da absorbancia.

5.4 AVALIACAO DA ESTABILIDADE DOS OLEOS MICROENCAPSULADOS

Os 6leos microencapsulados foram armazenados em placas de Petri transparentes, em

estufa a 40 °C, durante o periodo de 60 dias. Apos este periodo foi avaliada novamente a
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atividade antioxidante, conforme descrito no item 5.2. Os resultados foram comparados com

aqueles obtidos para o 6leo nao encapsulado, armazenado nas mesmas condigdes.

5.5 APLICACAO EM FORMULACAO-BASE

Inicialmente foi preparada uma formulagao-base semissolida (emulsao do tipo 6leo em
agua), sem a adicao de componentes com a¢ao antioxidante. Foram preparados 120 gramas da

formulagdo base, cuja composicao estd descrita no Quadro 1.

Quadro 1. Composi¢ao da formulagao

Reagente Quantidade (%) Fornecedor Lote
Fase aquosa (A)
Agua ultrapurificada 56
Glicerina vegetal 6 Embacaps Quimica e CS07820-36129
Farmaceéutica.
Sulfato de Magnésio 1 Razzini & Partners 6590.7639
LTDA, Innova cos.

Fase oleosa (B1)
PolyAquol OS2 6 Razzini & Partners 61977D002
LTDA, Innova cos
Oleo de acai 2 Santo Oleo -
Triglicerideo de 13 Focus Quimica 19109001
Acido Caprico
Estearato de 2 Razzini & Partners 669
Magnésio LTDA, Innova cos

Fase oleosa (B2)
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Neossance Squalane 14 Skin Lab. Ind. Com. | 18LNC0624SQ457
Cosméticos LTDA

Fonte: Elaborada pelo autor.

Foram pesados todos os reagentes, ¢ a fase B1 foi aquecida até 75°C para solubilizar o
composto estearato de magnésio. Apods resfriar até 50°C, adicionou-se a fase B2 na fase Bl
sob agitacdo suave com bastdo de vidro. A fase A foi aquecida até 50°C e, entdo, foi
misturada a fase B, sob agitagdo em um agitador Ultra Turrax (modelo IKA T25 Digital) a
11.000 rpm por 5 minutos.

Para a incorporacgao do 6leo puro e do 6leo microencapsulado na formulagao-base foi
utilizado um agitador em hélice. A proporcao do OE na formula¢do foi mantida como 1%
m/m de 6leo em relagdo a base. Neste caso, uma quantidade de microparticulas equivalente a
1% de O6leo foi pesada (considerando a propor¢cdo OE/polimero e a eficiéncia de
encapsulacao).

A formulagdo foi dividida igualmente entre seis frascos de cor ambar contendo 20
gramas cada um:

1. Frasco de controle negativo sem adi¢ao de 6leos ou antioxidantes, contendo apenas a
formulagdo para andlise em temperatura ambiente

2. Frasco de controle negativo sem adi¢do de 6leos ou antioxidantes, contendo apenas a
formulacao para anélise em estufa a temperatura de 40 °C

3. Frasco de formulagdo adicionada de 6leo puro, para andlise em temperatura ambiente

4. Frasco de formulacdo adicionada de 6leo puro, para anélise em estufa a temperatura de
40 °C

5. Frasco de formulagdo adicionada do oOleo microencapsulado, para andlise em
temperatura ambiente

6. Frasco de formulac¢do adicionada do 6leo microencapsulado, para analise em estufa a

temperatura de 40 °C

Logo apds o preparo e durante 60 dias, as formulagdes foram avaliadas com relagdo ao
pH e alteragdes macroscopicas, como cor € quebra de emulsdo. A viscosidade foi avaliada nos
intervalos de tempo zero e 60 dias, empregando um viscosimetro LVDV-II + Pro da

Brookfield Engineering Laboratories (Massachusetts, EUA) acoplado a um banho
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termostatizado TE-2005 Tecnal (Sao Paulo, Brasil), utilizando o spindle LV5, a 5 rpm. O pH

foi avaliado em um pHmetro modelo SP1800 da Sensoglass (Sao Paulo, Brasil).

Foi avaliada, também, a estabilidade frente a centrifugacdo. As amostras foram
acondicionadas em eppendorfs e submetidas a centrifugacdo (10.000 rpm) durante 15
minutos. Avaliou-se a ocorréncia de separacgdo de fases, o que demonstraria uma instabilidade

fisica das formulagoes.
6 RESULTADOS E DISCUSSOES
6. 1 AVALIACAO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE

Os resultados da atividade antioxidante do 6leo puro e do 6leo microencapsulado nos

tempos zero e apos 60 dias em estufa estdo apresentados na Figura 1.

Figura 1: Avaliacdo da atividade antioxidante do 6leo puro e microencapsulado nos tempos
zero e apos 60 dias de armazenamento em estufa a 40°C.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

O percentual de atividade antioxidante, expresso em AA%, ¢ dependente da
concentragdo da substincia que possui agdo antioxidante, ou seja, quanto maior a
concentragdo, maior a AA%. Conforme esperado, os maiores valores de AA% foram obtidos
para a maior concentracgao testada (3.500 ug/mL). Comparando-se os resultados do 6leo puro

e do d6leo microencapsulado no tempo zero, ndo foram observadas diferencas estatisticamente
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significativas (p >0,05) para todas as concentracdes testadas, evidenciando que o processo de

microencapsulacdo ndo interferiu na atividade antioxidante do OE.

O autor Alencar et al. (2022) também avaliou a atividade antioxidante do OE de
capim-limdo, antes e apds o processo de spray drying. O resultado encontrado foi de uma
diminui¢do da atividade antioxidante em relacdo a atividade antioxidante do 6leo puro. O
autor justifica a diminui¢ao da atividade antioxidante pelo emprego da alta temperatura (148
°C) utilizada no processo de spray drying e relata que, por este motivo, poderia ter ocorrido a
degradagdo de compostos presentes no 6leo, responsaveis pela propriedade antioxidante. Para
o preparo das microparticulas utilizadas em nosso estudo, foi empregada uma temperatura
menor no processo de spray drying, o que pode ter contribuido para a manutengdo dos
principais componentes do OE justificando, assim, a manutencao da atividade antioxidante.

As duas amostras, tanto de 6leo puro quanto de 6leo microencapsulado, nas quatro
concentragdes avaliadas, tiveram uma queda na porcentagem de atividade antioxidante apos
60 dias na estufa, porém o 6leo nao microencapsulado obteve uma queda maior nos valores de
AA% em relagdo ao tempo zero. Estes resultados evidenciam que a microencapsulagdo
realmente promoveu um efeito protetor e tornou o 6leo mais estavel, embora também tenha
ocorrido uma pequena diminui¢ao dos valores de AA%.

Uma maior atividade antioxidante presente no 6leo microencapsulado com 60 dias de
armazenamento na estufa a 40°C, como apresentado no Grafico 1, também foi encontrado em
outro estudo. Martins et al. (2021) discute que a microencapsulacdo melhorou a estabilidade
térmica e oxidativa do 6leo, fornecendo protecdo contra volatilizacdo e condigdes ambientais.
Além disso, este estudo apresenta, segundo o outro autor Guimarades et al., 2008, que a
maioria dos compostos presentes no 6leo essencial de capim-limao, como o citral, sofre
degradacdo com o tempo, tanto na presenga quanto na auséncia de luz, o que ¢ significativo
para a ocorréncia do efeito antioxidante. Isso explica, portanto, que apos um longo periodo
(60 dias) o efeito antioxidante tende a diminuir, por conta da degradacdo do composto citral.

Outros estudos evidenciam que, apesar das microparticulas apresentarem menor
atividade antioxidante do que o 6leo puro, ainda foram capazes de manter a bioatividade dos
compostos, confirmando que a microencapsulacdo ¢ uma tecnologia que pode manter os
compostos estaveis durante o armazenamento, e também, manter sua propriedade antioxidante
(ALENCAR et al., 2022; MELO et al., 2022).

Além disso, Melo e colaboradores (2022) destacaram que com a utilizagdo de goma

arabica como material de parede foi obtida uma melhor agdo na preservacdo de compostos
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bioativos do OE de capim-limao, o que possivelmente ocorreu por conta da afinidade da goma

arabica pelos compostos bioativos presentes no Oleo essencial, levando a um efeito
termoprotetor durante a exposicao a temperaturas mais elevadas. Isto foi observado também
em nosso estudo, quando o 6leo microencapsulado armazenado na estufa foi comparado ao
6leo puro, indicando um menor comprometimento da AA quando microencapsulado com a

goma arabica.

6.2 AVALIACAO DAS FORMULACOES-BASE

Com o objetivo de avaliar a performance das microparticulas contendo OE de
capim-limao como possivel antioxidante em formulagdes cosméticas, foi preparada uma base
(emulsdao O/A) sem a adicdo de antioxidantes e, posteriormente, incorporado o OE ndo
encapsulado e as microparticulas. Para acelerar uma possivel oxida¢do dos componentes

lipidicos da formulagdo-base, as amostras foram armazenadas em estufa, durante 60 dias.

6.2.1 Avaliacdo do pH das formulagoes

A avaliagdo do pH das formula¢des armazenadas em temperatura ambiente e na estufa
a 40°C estdo apresentadas na Figura 2. O pH inicial ficou na ordem de 6,8 a 6,9 para todas as
amostras.

A oxidagdo de componentes lipidicos pode levar a uma diminui¢cdo do pH, uma vez
que um dos produtos gerados sdo os hidroxidcidos, produtos secundarios da oxidacao (SILVA,
BORGES, FERREIRA, 1999).

Pequenas alteracoes no pH foram observadas com a variagdo de temperatura
(ambiente e estufa) e também em relacdo as amostras: sem adicdo de 6leo puro ou 6leo
microencapsulado, com adi¢do de 6leo puro, e com adi¢do de dleo microencapsulado (Figura

2).
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Figura 2. Avaliagao do pH das formula¢des armazenadas em temperatura ambiente e estufa,
nos tempos zero, 30 e 60 dias.
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A formulagdo-base, apés 30 dias, teve seu pH levemente aumentado tanto a
temperatura ambiente quanto em estufa a 40°C em relagdo ao tempo zero. Porém, apos 60
dias, os valores ficaram novamente proximos ao do tempo zero.

A formulacdo com adi¢do de OE puro teve seu pH diminuido na temperatura de 40°C
em relagdo a temperatura ambiente, dentro do periodo de 30 dias. Ja apds completar os 60
dias o pH ficou préximo do valor encontrado no tempo zero.

A formulacdo com adi¢do do o6leo microencapsulado teve seu pH diminuido em
relacdo ao tempo zero apoés 30 dias a temperatura ambiente. Todavia, o pH da formulagao
mantida em estufa a 40°C foi maior do que o da formulagdo mantida a temperatura ambiente.
Os valores desta formulacao apos 60 dias se mantiveram proximos aos de 30 dias.

No cenario geral, os resultados apresentados na Figura 2 apresentaram algumas
alteracdes nos valores de pH, contudo variagdes pequenas que ndo sugerem a ocorréncia de
oxidacdo ou outras alteragdes nas amostras. Como este foi um estudo pioneiro e preliminar,
nao foi possivel preparar as amostras em triplicata, o que seria o ideal, para possibilitar a
aplicacdo de uma andlise estatistica na analise dos resultados. Portanto, foi realizada uma

discussdo de forma geral.
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6.2.2 Avaliacao da viscosidade das formulacoes

Os resultados de viscosidade das formulagdes estdo apresentados na Figura 3.

Figura 3. Avaliacdo da viscosidade das formula¢des armazenadas em temperatura ambiente e
estufa, nos tempos zero e 60 dias.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os valores iniciais encontrados no tempo zero indicam que a adi¢do do o6leo puro
levou a uma pequena diminuicao da viscosidade da formulagdo e, por outro lado, um aumento
expressivo com adi¢do do 6leo microencapsulado. Este aumento da viscosidade ocorreu por
conta da quantidade de microparticulas que foi necessario adicionar a formulagdo-base para
que tivesse o equivalente a 1% de OE. Levando-se em considera¢do a proporcdo de goma
ardbica e de OE empregada no preparo das microparticulas e os valores de eficiéncia de
encapsulacdo, tem-se uma propor¢do de aproximadamente 93/7 (goma arabica/OE). Desta
forma, foi adicionada a base uma quantidade expressiva de goma arabica, que pode ter sido a
principal responsavel pelo aumento da viscosidade da formulagao.

Em relagdo ao armazenamento a temperatura ambiente foram observadas minimas
variagdes, a viscosidade se manteve praticamente a mesma para todas as amostras,

comparando o tempo zero e apos 60 dias em temperatura ambiente.
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A base e a formulagdo adicionada do OE, armazenadas em estufa a 40°C, também

apresentaram minima variacao da sua viscosidade, em comparagdao ao tempo zero. Entretanto,
a viscosidade da formulagdo adicionada de microparticulas teve uma diminui¢dao expressiva
em compara¢do ao tempo zero. Isso pode ser explicado pelo fato de que temperaturas
elevadas tornam o processo de instabilidade da formulagdo mais acelerado e podem acelerar a
ocorréncia de interagdes. Como a quantidade de 6leo nas duas formulagdes era a mesma,
supde-se que esta alteracdo da viscosidade pode ter ocorrido em fungdo da presenca da goma
aradbica, que pode ter interagido com algum componente da formulagdo e causado a
diminui¢do da viscosidade. No entanto, esta possibilidade de interagdo deve ser melhor

investigada.

6.2.3 Avaliacido das alteracées macroscopicas

A ocorréncia de alteracdes oxidativas pode levar ao aparecimento de alteragdes no
produto, especialmente com relacdo ao odor e a coloragdao (SILVA, BORGES, FERREIRA,
1999).

A avaliagdo de alteragdes macroscopicas, como a coloracdo das formulagdes, foi
analisada nos tempo zero, 30 e 60 dias. J4 no tempo zero é possivel perceber, conforme
visualizado na Figura 4, uma coloragdo branca na formulagdo-base, e na formulagdo com
adicao de oleo puro, uma coloracao levemente mais amarelada, provavelmente por conta da
coloracdo amarela do Oleo, e por fim, uma coloragio moderadamente amarelada na
formulagdo com o 6leo microencapsulado. Provavelmente esta coloracdo deve-se a goma
arabica empregada como encapsulante e também pela quantidade consideravel de
microparticulas que tiveram que ser adicionadas a formulacao, para que a propor¢ao de 1% de
OE fosse mantida, conforme ja& mencionado anteriormente. Essas colora¢des se mantiveram
também no periodo de 30 dias a temperatura ambiente (Figura 5) e em estufa, a 40°C (Figura
6).

Pouca mudanga de coloragdao foi observada, visto que as cores das formulagdes se
mantiveram mesmo apos os 30 dias. As formula¢des sem adicdo de OE e a formulagdo com
adicdo de oleo continuaram com a colora¢do branca ¢ a formulacdo com adicdo de

microparticulas permaneceu levemente amarelada.
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Figura 4. Registro das formulagdes no tempo zero
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Figura 5. Registro das formulagdes no tempo 30 dias em temperatura ambiente
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Figura 6. Registro das formulagdes no tempo 30 dias em estufa 40°C
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As figuras 7 e 8, apresentam, respectivamente, as formulacdes armazenadas em
temperatura ambiente e em estufa, durante 60 dias. Nessas figuras, percebe-se que também
ndo houve alteracdo de cor, diferentemente do que foi observado em outro estudo. Tran e
colaboradores evidenciaram que a cor da formulagdo contendo OE de capim limao ficou mais
escura a medida que o tempo de armazenamento se prolongou. Além disso, 0 armazenamento
em temperatura elevada pareceu causar escurecimento mais pronunciado nas amostras. Em
geral, a exposicao ao calor e a luz e a preservagao prolongada podem levar a degradagao do

conteudo de citral e interferir na coloragao.



Figura 7. Registro das formulagdes no tempo 60 dias em temperatura ambiente
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Figura 8. Registro das formula¢des no tempo 60 dias em estufa 40°C
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Com relagdo ao teste de centrifugagdo, nao foi visualizada separagdo de fases, nao

demonstrando qualquer instabilidade fisica das formulagdes, mesmo apos o armazenamento
em estufa durante 60 dias.

Portanto, ndo foram observadas alteracdes quanto ao aspecto e coloracdo das
formulagdes, mesmo quando armazenadas em estufa durante 60 dias. Nem mesmo a
formulacao-base, sem adi¢cdo de nenhum antioxidante, mostrou alteracdes, sugerindo que
estas condigdes ndo foram suficientes para iniciar o processo de oxidagdo, sendo necessario

prolongar o tempo de estudo ou utilizar temperaturas mais elevadas.

7 CONCLUSAO

A atividade antioxidante das microparticulas de goma aribica contendo OE de
Cymbopogon flexuosus nao mostrou diferencas quando comparada com o o6leo puro,
sugerindo que o processo de spray drying ndo levou a degradagdo dos principais componentes
do OE responsaveis pela atividade antioxidante. As microparticulas mostraram-se mais
estaveis e mantiveram a atividade oxidante quando armazenadas por um longo periodo,
demonstrando que a microencapsulagdo realmente promoveu um efeito protetor.

Com relagdo a performance do OE microencapsulado como antioxidante em uma
formulagdo-base, ndo foi possivel observar indicios da ocorréncia de oxidagdo de
componentes lipidicos, nem mesmo na base sem adicdo de antioxidantes e de Oleo,
armazenada em estufa durante 60 dias. Desta forma, sugere-se a continuagao do estudo por
um periodo de tempo mais prolongado ou o emprego de condigdes mais drésticas que
promovam a oxidagdo, como temperaturas mais elevadas.

De qualquer forma, este foi um trabalho pioneiro e os resultados obtidos foram muito
importantes para direcionar a continuidade dos estudos, especialmente pela escassez de

estudos descritos na literatura aplicando OEs microencapsulados em formulagdes.
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