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RESUMO 

Os antioxidantes naturais podem apresentar diferentes benefícios para a saúde 

humana, combatendo o stress oxidativo gerado por uma produção excessiva de 

espécies reativas ou por uma deficiência de defesas antioxidantes. Os compostos 

fenólicos destacam-se dentro dos antioxidantes, sendo moléculas bioativas e 

multifuncionais que ocorrem de forma natural e que possuem propriedades 

antioxidantes que lhes permitem atuar como agentes redutores. A semente do 

castanheiro (Castanea sativa Mill) produzida na Europa, possui uma grande quantidade 

de compostos fenólicos na sua composição. A extração da casca da castanha permite 

a obtenção de um extrato rico em flavonoides, entre os quais a rutina, um glicosídeo 

flavonoide pertencente à subclasse flavonol. A atividade antioxidante da rutina está 

relacionada com a sua estrutura química e com as suas propriedades redutoras, 

apresentando estabilidade química e funcional quando utilizada em produtos para uso 

tópico. Além disso, este composto é estável quando exposto à radiação ultravioleta 

(UV), exercendo efeito protetor sobre as células e combatendo o envelhecimento 

precoce.  

Considerando a crescente tendência do mercado cosmético para o 

desenvolvimento de produtos com ingredientes de origem natural, especialmente de 

origem vegetal, o objetivo da presente dissertação foi o desenvolvimento de um creme 

hidrófilo contendo extrato de cascas de castanha, obtido pela técnica assistida de 

ultrassons, como ingrediente ativo. Numa pré etapa inicial desenvolveram-se e 

otimizaram-se nove formulações semissólidas cutâneas (cremes hidrófilos) com vista a 

selecionar a melhor para incorporar o extrato. Com efeito, procedeu-se à análise das 

características organoléticas e reológicas de nove formulações, tendo sido selecionado 

o creme com as melhores características (nº 4) para prosseguir com a otimização da 

formulação, dando origem a três novos cremes. Após seleção da melhor formulação 

otimizada (nº 11), o extrato foi incorporado, sendo avaliada a estabilidade ao longo do 

tempo através de análise das características físico-químicas e tecnológicas. A 

preparação cutânea contendo o extrato mostrou-se estável durante 45 dias, mantendo 

as características organoléticas inalteradas.  

O presente trabalho permitiu comprovar que os ingredientes ativos obtidos de 

subprodutos alimentares podem ser incorporados em formulações cosméticas estáveis. 

Palavras-chave: cascas de Castanea sativa Mill; técnica-assistida de ultrassons; rutina; 

creme hidrófilo; estabilidade.   
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ABSTRACT 

Natural antioxidants can have different benefits for human health, 

counteracting oxidative stress generated by overproduction of reactive species 

or a deficiency of antioxidant defences. Among the antioxidant compounds are 

the phenolic compounds, bioactive and multifunctional molecules that naturally 

occur and present antioxidant properties, acting as reducing agents.  

Chestnut (Castanea sativa Mill) producing industries generate large 

amounts of by-products, mainly shells. This by-product have been described as 

a rich source of bioactive compounds, mainly phenolics. The extraction of shells 

allows obtaining extracts rich in flavonoids, including rutin, a flavonoid glycoside 

belonging to the flavonol subclass. The antioxidant activity of rutin is related to its 

chemical structure and its reducing properties, presenting chemical and 

functional stability when used in topical formulations. In addition, this compound 

is stable when exposed to ultraviolet (UV) radiation, exerting a protective effect 

on cells and combating premature aging.  

Considering the growing trend of the cosmetic market to develop products 

with natural ingredients, especially of vegetable origin, the aim of this dissertation 

was to develop a hydrophilic cream containing chestnut shells extract obtained 

by ultrasound-assisted extraction technique as active ingredient. At an early 

stage, nine semisolid cutaneous formulations (hydrophilic creams) were 

developed and optimized to select the best one to incorporate the extract. The 

organoleptic and rheological characteristics of the nine formulations were 

analysed, being formulation 4 the best one. This formulation was selected to 

proceed with the optimization, resulting in three new creams. After selecting the 

best optimized formulation (n. º 11), the extract was incorporated and its stability 

evaluated during 45 days. The cutaneous preparation containing the extract was stable 

for 45 days, keeping the organoleptic characteristics unchanged.  

The present work has shown that active ingredients obtained from food by-

products can be incorporated into stable cosmetic formulations. 

 

 

Keywords: Castanea sativa Mill shells; natural antioxidant; rutin; hydrophilic 

cream; stability. 
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1 INTRODUÇÃO 

1.1 Stress oxidativo 

O stress oxidativo caracteriza-se por uma alteração do sistema pró-oxidante 

(definido como o balanço entre a quantidade de radicais livres e de antioxidantes), 

gerado por uma produção excessiva de espécies reativas ou uma deficiência de defesas 

antioxidantes (1). Os radicais livres são átomos, moléculas ou iões que possuem 

eletrões desemparelhados, sendo altamente instáveis e reativos. Derivam de três 

elementos, o oxigénio, o nitrogénio e o enxofre, criando espécies reativas de oxigénio 

(ERO), nitrogénio (ERN) e enxofre (ERS), respetivamente (2). Este desequilíbrio pode 

acarretar um aumento do processo de destruição celular, seja pela degradação de 

proteínas, ácido desoxirribonucleico (ADN) e de hidratos de carbono, ou pela 

degradação dos lípidos da bicamada fosfolipídica (Figura 1) (2). 

 

Figura 1 - Ação dos radicais livres nas principais biomoléculas (2). 

A principal fonte de radicais livres produzidos no organismo humano advém do 

metabolismo normal do oxigénio e da fagocitose mediada por macrófagos contra 

bactérias (1, 3). A formação das EROs depende da energia recebida por um átomo de 

oxigénio extremamente reativo que perdeu um eletrão da camada mais externa (1). As 

ERNs derivam do óxido nítrico (NO˙) e ao reagirem com o radical superóxido (O2˙-) 

formam peroxinitrito (ONOO˙) (2). Já as ERSs são facilmente formadas pela reação das 

EROs com tióis (2). 

A cadeia respiratória que ocorre nas mitocôndrias (Figura 2) é a maior 

responsável pela produção de espécies reativas de oxigénio, entre elas especificamente 
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o radical superóxido, oriundo das reações de oxidação-redução que ocorrem nos 

complexos I e III da cadeia respiratória (2). 

 

Figura 2 - Representação das principais vias de formação de espécies reativas de oxigénio 

(ERO) e azoto (ERN) (2). 

As EROs (Tabela 1) são geradas no metabolismo aeróbico e, quando em baixas 

concentrações, são benéficas para as células, participando em processos fisiológicos 

de sinalização celular, apoptose e fagocitose de patogénicos (2). 

Tabela 1 - Espécies reativas de oxigénio mais comuns (1). 

ERO ABREVIATURA CARACTERÍSTICAS 

Oxigénio singleto 1O2 
Oxigénio eletronicamente excitado que reage 
com um grande número de biomoléculas, 
estando envolvido em reações de peroxidação. 

Radical superóxido O2˙ - 
Formado pela redução parcial do oxigénio 
molecular por um eletrão. 

Radical hidroxilo HO˙ 
Formado a partir da redução do oxigénio 
molecular por três eletrões. Reage com o ADN, 
proteínas, enzimas e lípidos. 

Radical peroxilo 

Radical alcoxilo 

RO2˙ 

RO˙ 

Produzidos durante a decomposição de 
peróxidos orgânicos e peroxidação lipídica. 

Óxido nítrico NO˙ 
Formado pela ação da enzima óxido nítrico 
sintase que exerce atividade em muitos 
processos biológicos. 

Peroxinitrito ONOO˙ 
Intermediário da reação entre o oxigénio e o 
radical óxido nítrico, com ações semelhantes às 
do radical hidroxilo. 

 



Pág. 3 
 

O radical superóxido e o peróxido de hidrogénio, quando dissolvidos em solução 

aquosa, apresentam pouca reatividade. Contudo, quando a sua concentração é 

elevada, aumentam a degradação celular, conduzindo ao desenvolvimento de 

processos patológicos, como por exemplo o envelhecimento cutâneo (4). O 

envelhecimento pode advir de fatores intrínsecos, associados ao processo natural de 

degradação celular, ou de fatores extrínsecos, quando relacionado com fatores externos 

(1). O envelhecimento por causas intrínsecas ocorre em todos os seres humanos, sendo 

influenciado pela passagem do tempo e relacionando-se diretamente com o processo 

de senescência do próprio organismo, como fatores genéticos, hormonais e 

metabólicos, sendo um fenómeno inevitável (5).  

Por outro lado, as causas extrínsecas do envelhecimento estão relacionadas com 

fatores ambientais, apresentando características morfológicas diferentes daquelas 

observadas no processo de envelhecimento intrínseco. Os principais fatores externos 

que causam envelhecimento são a poluição, o álcool, o tabagismo, o stress, uma dieta 

pobre em nutrientes, as toxinas químicas, o exercício físico extremo ou a exposição às 

radiações solares (6). Estes diferentes fatores causam um conjunto de alterações na 

pele que levam ao envelhecimento cutâneo precoce das superfícies expostas (6).  

1.2 Defesas antioxidantes 

Tal como anteriormente definido, os antioxidantes são moléculas capazes de doar 

eletrões a radicais livres (Figura 3), estabilizando-os e reduzindo a sua reatividade 

química (7). A ação antioxidante endógena pode ocorrer através de antioxidantes 

enzimáticos e não enzimáticos. Ambos conferem ação específica nos radicais livres, 

seja de forma preventiva seja de forma reparadora, como por exemplo: (i) antioxidantes 

inibidores de reações de oxidação, os quais inibem a formação de radicais livres de 

lípidos; (ii) antioxidantes de quebra de cadeia, os quais  interrompem a propagação da 

reação em cadeia de auto-oxidação; (iii) antioxidantes sinérgicos com outros 

antioxidantes, os quais atuam extinguindo o oxigénio singleto; (iv) antioxidantes que 

atuam como agentes redutores, os quais convertem hidroperóxidos em compostos 

estáveis; (v) antioxidantes derivados do ferro e do cobre, que atuam como quelantes de 

metais, convertendo os pró-oxidantes em produtos estáveis; e, por fim, (vi) antioxidantes 

como inibidores de enzimas pró-oxidativas (lipoxigenases) (2). 
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Figura 3 - Doação de um eletrão do antioxidante para o radical livre. 

Os antioxidantes enzimáticos auxiliam no controlo dos níveis de EROs, de forma 

a manter as concentrações dentro dos limites fisiológicos. Estes antioxidantes podem 

ser divididos em primários (os quais apresentam atividade antioxidante, como a 

glutationa peroxidase, a catalase ou a superóxido dismutase), e secundários (aqueles 

que dão suporte aos antioxidantes primários, evitando a redução destes, como é o caso 

da glutationa redutase) (2, 8). Estas moléculas podem atuar em diferentes estágios do 

processo de produção de radicais livres (9). 

Os antioxidantes endógenos não enzimáticos compreendem um grupo de 

moléculas, produzidas in vivo, que podem proteger os alvos biológicos pela supressão 

da formação de radicais livres ou pela eliminação ou desativação destes, formando 

produtos mais estáveis, podendo também participar em processos de reparação 

molecular (10). Há inúmeros compostos que representam esta categoria, como por 

exemplo a vitamina A (retinol), os cofatores enzimáticos (coenzima Q10), os compostos 

nitrogenados (ácido úrico) e os péptidos (glutationa) (2). 

Os antioxidantes podem ser encontrados naturalmente no organismo humano, 

sendo considerados parte do sistema de defesa contra os radicais livres constantemente 

produzidos. Apesar da sua notável eficiência, a ação do sistema antioxidante endógeno 

não é suficiente, precisando de ser complementada por antioxidantes que estão 

presentes na dieta (designados de antioxidantes naturais) ou antioxidantes sintéticos, 

de modo a manter as concentrações de radicais livres em níveis baixos (6). 

Os antioxidantes naturais podem apresentar diferentes benefícios para a saúde 

humana, tais como propriedades anti-inflamatórias, anticancerígenas, antimicrobianas 

e antienvelhecimento. Além disso, podem ser usados como conservantes, uma vez que 

evitam a oxidação lipídica, justificando assim a sua incorporação em produtos 

cosméticos (11). Há uma vasta quantidade de antioxidantes naturais presente em 

alimentos e plantas, como por exemplo, os flavonoides, as vitaminas C (ácido 

Antioxidante Radical livre

Eletrão doado

https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/antimicrobial-agent


Pág. 5 
 

ascórbico), E (tocoferol) e K, os minerais (zinco e selénio), os carotenóides (β-caroteno 

e licopeno), a glutationa e a coenzima Q10 (2). 

1.3  Compostos fenólicos como antioxidantes  

Os compostos fenólicos são moléculas bioativas e multifuncionais que ocorrem de 

forma natural. Possuem propriedades antioxidantes que lhes permitem atuar como 

agentes redutores, doando átomos de hidrogénio e captando o oxigénio singleto, 

apresentando capacidade de intervir tanto na etapa inicial do processo oxidativo quanto 

durante a sua propagação (12). Os compostos fenólicos possuem uma enorme 

diversidade estrutural, sendo divididos em flavonoides e não-flavonoides, conforme 

representado na Figura 4. 

  

Figura 4 - Classificação dos compostos fenólicos. Adaptado de (12-14). 

Os não-flavonoides são compostos fenólicos simples, encontrando-se entre estes 

os estilbenos e os ácidos fenólicos. No grupo dos estilbenos podemos citar como 

exemplo o resveratrol, o qual pode influenciar o sabor amargo e o aroma dos vinhos. Já 

o grupo dos ácidos fenólicos está dividido em duas categorias, os derivados do ácido 

hidroxicinâmico (caso dos ácidos cumárico, ferúlico e cafeico) e os derivados do ácido 

hidroxibenzóico (como por exemplo o ácido elágico e gálico) (15). Embora outras 

características também contribuam para a atividade antioxidante dos ácidos fenólicos, 

esta é normalmente determinada pelo número de hidroxilos presentes na molécula (16). 

COMPOSTOS 
FENÓLICOS

FLAVONOIDES

ISOFLAVONA

FLAVONA

FLAVANONA

ANTOCIANIDINA

FLAVONOL

FLAVANOL

NÃO-
FLAVONOIDES

ÁCIDOS FENÓLICOS

ESTILBENO
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O grupo dos flavonoides compreende a maior classe de compostos fenólicos. 

Estes compostos desempenham um papel importante na natureza, atuando na cor, no 

sabor e na maturação de algumas frutas, assim como na proteção destas contra agentes 

agressores, como bactérias e insetos (17). Estes compostos possuem propriedades 

farmacológicas importantes, nomeadamente ação antioxidante, vasodilatadora, anti-

inflamatória, estimulante do sistema imunológico, antialérgica, antiviral, bactericida, 

anticancerígena e cardioprotetora (18). Geralmente são metabólitos secundários das 

plantas e podem ocorrer no estado livre (sem ligação a açúcares) ou na forma 

glicosídica, sendo respetivamente denominados de aglicona e glicósidos (15, 18). 

Apresentam uma estrutura de baixo peso molecular, composta por três anéis fenólicos 

com quinze átomos de carbono, distribuídos por uma configuração de difenilpropano 

(C6-C3-C6) (12), conforme apresentado na Figura 5. 

 

Figura 5 - Estrutura geral dos flavonoides. Adaptado de (19). 

Os anéis A e B podem sofrer um conjunto de reações de substituição. No entanto, 

as substituições que ocorrem no anel C irão determinar a subclasse (12, 15). Estas 

substituições podem ocorrer através de reações de hidrogenação, de hidroxilação, de 

metilação, de malonilação, de sulfatação ou de glicosilação (20). 

Na Tabela 2 são apresentadas as principais subclasses de flavonoides e as suas 

respetivas características.   
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Tabela 2 - Principais subclasses de flavonoides. Adaptado de (12, 18). 

SUBCLASSE/ 

ESTRUTURA 
COR 

PRINCIPAIS 

REPRESENTANTE

S 

FONTE 

Antocianina 

 

Azul 

Vermelho 

Violeta 

Cianidina Frutas e flores 

Flavanol 

 

Incolor 

Amarelo 

Catequina 

Epicatequina 

Procianidina 

 

Maça, chá, cerveja, 

frutas e vinho 

Flavanona 

 

 

Incolor 

Amarelo 

Hesperidina 

Naringenina 
Frutas cítricas 

Flavona 

 

Amarelo claro 
Apigenina 

Luteolina 

Cereais, frutas, 

flores e vegetais 

Flavonol 

 

Amarelo claro 

Quercetina 

Miricetina 

Rutina 

Cebola, maça, 

tomate, vinho tinto, 

trigo sarraceno, 

vegetais, chás e 

plantas 

Isoflavona 

 

Incolor 
Genisteína 

Daizeína 
Derivados da soja 
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Os flavonoides atuam como antioxidantes através da doação de um átomo de 

hidrogénio do grupo hidroxilo fenólico aos radicais livres, eliminando o oxigénio singleto 

e o radical superóxido, de maneira similar ao que ocorre nos compostos não-flavonoides 

(21). Quando aplicados topicamente, os produtos contendo flavonoides conseguem 

impedir a penetração de radiações na pele, evitando a absorção de todo o espectro 

ultravioleta (UV) de radiação B, bem como algumas partes de UVA e UVC (22). Além 

disso, apresentam a capacidade de reduzir a inflamação, prevenindo o stress oxidativo 

e os danos nas cadeias de ADN causados pela radiação (22). 

Diversas subclasses de  compostos fenólicos apresentam propriedades 

antioxidantes, sendo neste trabalho pesquisada a atividade da rutina, um dos 

flavonoides presentes na casca da castanha (Castanea sativa Mill) (12). 

1.3.1 Castanea sativa Mill. 

O género Castanea pertence à família Fagaceae e inclui 12 espécies. A Castanea 

sativa Mill (Figura 6) é produzida pelo castanheiro Europeu e é a espécie predominante 

em Portugal. Reconhecida a nível internacional pela sua qualidade organolética e pela 

excelente aptidão para a transformação industrial, a castanha tem um amplo mercado 

de exportação, ocupando um lugar relevante a nível socioeconómico (23). 

 

Figura 6 - Castanea sativa (24). 

As melhores condições de desenvolvimento desta espécie ocorrem a baixas 

temperaturas e elevadas altitudes, sendo produzida no inverno. A região de 

Trás-os-Montes, localizada no nordeste de Portugal, é a região produtora com maior 

importância, contribuindo com 85% da produção nacional, a qual atinge 

aproximadamente 50 mil toneladas anuais (25). O distrito de Bragança (Figura 7) é uma 

região produtora com Denominação de Origem Protegida (DOP), denominada 

“castanha da terra fria”. O cultivo está limitado às variedades Judia e Longal, devido às 

suas elevadas qualidades nutricionais e ao maior valor comercial (23, 26). 
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Figura 7 - Distrito de Bragança (nordeste de Portugal) (27). 

O miolo da castanha é a parte com maior interesse comercial, podendo ser 

vendido fresco, assado ou congelado, sendo a sua composição maioritária em amido 

(70%) (26). Durante o processo de descasque da castanha, ocorre uma produção 

significativa de resíduos, designadamente de ouriços e cascas, sendo uma pequena 

parte reaproveitada na compostagem e o restante rejeitado (28).  

Tanto nas folhas do castanheiro como nos diferentes tecidos da composição da 

castanha, foi possível observar uma elevada quantidade de polifenóis, os quais são 

apontados como os responsáveis pela atividade contra os radicais hidroxilo e 

superóxido, revelando um forte caráter antioxidante (29). Diferentes estudos reportam 

um elevado potencial antioxidante dos resíduos provenientes do descasque da 

castanha, nomeadamente da casca, a qual é uma fonte promissora de compostos 

bioativos (28, 30-32). 

1.3.2 Rutina 

A rutina é um glicosídeo flavonoide pertencente à subclasse flavonol, conforme 

apresentado na Tabela II. A sua molécula compreende o flavonol quercetina e um 

dissacarídeo (raminose + glicose) ligados à posição três do anel pirano (20) (Figura 8).  
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Figura 8 - Estrutura da rutina (33). 

Este composto apresenta diversas propriedades terapêuticas, nomeadamente 

ação antioxidante, anti-inflamatória, vasoprotetora e anticarcinogénica, atuando contra 

o envelhecimento e promovendo uma melhoria nos sintomas de insuficiência dos vasos 

linfáticos e venosos, diminuindo a fragilidade capilar (20).  

A administração oral de rutina possui eficácia clínica limitada, devido à sua fraca 

solubilidade em água e óleo, resultando numa baixa taxa de dissolução e 

biodisponibilidade, causada principalmente pela degradação enzimática e pela fraca 

estabilidade no ambiente gastrointestinal (34, 35). No entanto, a rutina apresenta 

estabilidade química e funcional quando utilizada em produtos para uso tópico, sendo 

estável também à radiação UV, exercendo efeito protetor sobre as células quando 

expostas a radiações (36, 37). 

A atividade antioxidante da rutina relaciona-se com a sua estrutura química e 

com as suas propriedades redutoras (38). Devido à sua estrutura de polifenol, a rutina 

previne lesões induzidas por radicais livres por eliminação direta das EROs, através da 

doação de eletrões para os radicais livres, como os radicais hidroxilo e superóxido, 

convertendo-os em espécies mais estáveis (37). 
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2 OBJETIVOS 

A presente dissertação teve por base os seguintes objetivos: 

• Desenvolver um creme hidrófilo contendo extrato de cascas de Castanea 

sativa Mill obtido por técnica assistida de ultrassons; 

• Dosear o extrato desenvolvido para comprovar a presença de rutina; 

• Analisar a estabilidade do creme com extrato incorporado ao longo do 

tempo.  
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3 PARTE EXPERIMENTAL  

3.1 Matérias-primas 

As matérias-primas utilizadas durante o desenvolvimento deste trabalho 

encontram-se resumidas na Tabela 3. 

Tabela 3 - Matérias-primas utilizadas. 

Matéria-prima Laboratório Lote 

Ácido Esteárico Acofarma® 151249-P-1 

Álcool cetílico Acofarma® 161091-P-1 

Cera de carnaúba Guinama® 0061562 

Glicerina Acofarma® 190082-P-1 

Laurilsulfato de sódio Acofarma® 190125-P-1 

Metanol Chem-lab® J03085 

Metilparabeno Acofarma® 180545-J-3 

Propilparabeno Acofarma® 190168-J-1 

Óleo de amêndoas Maialab® 2210E010880 

Óleo de coco Guinama® 0079104 

Óleo de Gérmen de trigo Guinama® 9449300010 

Óleo de jojoba Acofarma® 073191 

Óleo de macadâmia Galeno® 02180458 

Óleo de Rícino Acofarma® 180568-P-1 

Padrão de rutina Acros®  A0390875 

Polissorbato 80 Acofarma® 0411041 

Propilenoglicol Acofarma® 170414-P-1 

Trietanolamina Acofarma® 162008-P-1 

3.2 Métodos 

3.2.1 Preparação dos cremes hidrófilos 

Os cremes podem ser divididos em hidrófilos e lipófilos. Ambos apresentam duas 

fases (fase lipófila e fase aquosa), sendo por isso considerados multifásicos. No entanto, 

o que irá determinar a sua classificação são os componentes presentes na fase externa. 
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Por exemplo, neste trabalho prepararam-se cremes óleo/água (O/A), cuja fase externa 

é aquosa, sendo então classificados como cremes hidrófilos. 

Os cremes hidrófilos descritos neste trabalho, cujas fórmulas se apresentam na 

Tabela 4 e 5, foram preparados de acordo com a técnica descrita na literatura, que 

possibilita a obtenção de uma emulsão, a partir da junção lenta e à mesma temperatura 

(aproximadamente 70º C) das duas fases. Aqueceu-se em banho de água a fase 

hidrófoba (componentes lipossolúveis) até ao ponto de fusão indicado. A fase hidrófila 

(componentes hidrossolúveis) foi igualmente aquecida em banho de água. Assim que 

ambas as fases atingiram a mesma temperatura, adicionou-se a fase hidrófila à fase 

hidrófoba. Posteriormente, procedeu-se ao arrefecimento da mistura por agitação 

manual contínua até à temperatura ambiente. Este processo de mistura de fases é 

descrito como adição da fase contínua à descontínua e é o processo preferencial de 

preparação no caso de emulsões óleo em água.  

Tabela 4 - Fórmulas dos cremes hidrófilos (g/100 g)*. 

MATÉRIAS-PRIMAS C 1 C 2 C 3 C 4 C 5 C 6 C 7 C 8 C 9 

Ácido esteárico 7  - - - 3  25  15 - 8  

Álcool cetílico 5  9  9  9  6  - - 10  - 

Cera de carnaúba 6  3  2  2  - - - - 2  

Glicerina 10  10  10  8  8 13  8  - 8  

Laurilsulfato de sódio - 1  1  1  - - - - - 

Óleo de amêndoas 10  - 8  8  8  - 9 - 8  

Óleo de coco 10  - 3,5  3  8  - - - 3  

Óleo de gérmen de trigo - 10 - - - - - - - 

Óleo de jojoba - 10  - - - - - - - 

Óleo de rícino - - - - - - - 20  - 

Polissorbato 80 - - - - - - - 5  - 

Propilenoglicol - - - - - - - 10  - 

Trietanolamina 2  - - - 2  2  3  - 3  

Água purificada 50  57  66,5  69  65  60  65  55  68  

 
* Designação adotada para as formulações – C (Creme). 
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Tabela 5 - Fórmulas otimizadas do creme selecionado nº 4 (g/100 g).  

MATÉRIAS-PRIMAS C 10 C 11 C 12 

Álcool cetílico 9 9 10 

Cera de carnaúba 2 3 2 

Glicerina 8 8 8 

Laurilsulfato de sódio 1 1 1 

Metilparabeno 0,1 0,1 0,1 

Propilparabeno 0,2 0,2 0,2 

Óleo de coco 3,5 3 6 

Óleo de macadâmia 8,75 8 6 

Água purificada 67,45 67,7 66,70 

 

A escolha dos constituintes foi baseada em dois fatores: (1) desenvolvimento de 

um hidratante facial para pele seca e (2) crescente tendência do mercado cosmético 

para o desenvolvimento de produtos com componentes de origem natural, 

especialmente de origem vegetal. Foram selecionadas matérias-primas com segurança 

e eficácia comprovadas, para garantir a qualidade do produto e atender às exigências 

dos consumidores. Na Tabela 6 estão descritas a origem e as propriedades das 

matérias-primas utilizadas. 

Tabela 6 - Matérias-primas de origem vegetal. 

MATÉRIAS-PRIMAS ORIGEM PROPRIEDADES 

Álcool cetílico 
Óleos vegetais de coco ou 

de palmiste 

Emoliente, agente estabilizante e 

doador de consistência 

Cera de carnaúba Folhas da palmeira Doador de consistência e brilho 

Óleo de coco Polpa do coco 

Hidratante, anti envelhecimento e 

regenerador da pele (vitamina E e 

vitamina K) 

Óleo de macadâmia Fruto da macadâmia 

Hidratante, anti envelhecimento e 

regenerador da pele (ómega 7 e 

ómega 9) 
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As etapas do processo até à escolha do creme para a incorporação do extrato 

estão descritas na Figura 9. 

 

Figura 9 - Etapas do processo de seleção do creme hidrófilo para a incorporação do extrato. 

3.2.2 Extração das cascas de Castanea sativa 

3.2.2.1 Amostra 

 

As cascas de Castanea sativa foram fornecidas pela Sortegel, empresa localizada 

em Sortes, Bragança, Portugal. As cascas foram desidratadas durante 24 horas 

(Excalibur, USA) e reduzidas (Moinho Ultra centrífugo ZM 200, Retsch, Alemanha) ao 

tamanho de partículas de 1 mm. Posteriormente foram armazenadas em local isento de 

luz até extração. 

3.2.2.2 Extração por técnica assistada de ultrassons 

Foram adicionadas 5 g de amostra a 100 mL de água purificada, realizando-se a 

extração com ultrassons no equipamento Sonic Vibracell VC 750, utilizando uma ponta 

de 13 mm de diâmetro. A mistura permaneceu no equipamento durante 40 minutos, a 

uma amplitude de 50% e à temperatura de 70º C, sendo posteriormente filtrada (papel 

filtro Whatman Nº 1) e centrifugada (Sigma 3-30K) a 12000 rotações por minuto (RPM), 

à temperatura de 25º C durante 10 minutos. 

3.2.3 Doseamento  

Numa primeira fase determinaram-se os picos de interesse do padrão de rutina 

no aparelho Jasco V-650 (Figura 10), um espectrofotómetro de feixe duplo com detetor 

Produção de 9 
cremes 

hidrófilos

Análises 
organoléticas e 

reológicas

4 cremes 
selecionados

Análises após 90 
dias

1 creme 
selecionado

Otimização da 
formulação 

Produção de 3 
cremes hidrófilos

Análises 
organoléticas e 

reológicas 

Creme nº 11 
selecionado para 
a incorporação do 

extrato
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de tubo fotomultiplicador, com auxílio do software Spectra Manager (versão 2). A 

espectrofotometria baseia-se na capacidade de medir e comparar a quantidade de luz 

absorvida, transmitida ou refletida por uma determinada amostra.  

 

Figura 10 - Espectrofotómetro Jasco V-650. 

Para a determinação do espectro de absorbância na região do ultravioleta-visível, 

preparou-se uma solução padrão, contendo 0,0999 g de rutina dissolvida em 100 mL de 

metanol, uma vez que anteriormente a rutina mostrou ser insolúvel em água e pouco 

solúvel em etanol. Após selecionar o comprimento de onda de 200 a 600 nm, 

adicionou-se a solução a uma cuvete de quartzo para que o feixe de luz passasse pela 

amostra, conforme demonstrado na Figura 11. 

 

Figura 11 - Leitura da amostra do padrão de rutina no espectrofotómetro. 
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Após esta etapa de otimização, foram doseados o padrão de rutina e o extrato de 

cascas de castanha por cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE), através do 

aparelho Ultimate 3000 - Thermo Scientific (Figura 12), com auxílio do software 

Chromeleon 7.2 SR4. O aparelho possui quatro reservatórios de fase móvel, no qual 

estão acopladas tubulações que servirão de canal para o transporte da fase móvel para 

dentro do aparelho através de um sistema de bombeamento. Também é composto por 

um sistema de injeção e um sistema analítico (coluna cromatográfica).  

Pesaram-se 15 mg de extrato aquoso e dissolveram-se em 5 mL de metanol. A 

solução obtida foi filtrada com um filtro de seringa PTFE de poro 0,45 µm e diâmetro de 

13 mm e transferida para frascos de injeção. 

 A eluição da rutina foi realizada através de eluição em gradiente, com fluxo de 1,5 

mL/min, numa coluna AcclaimTM 120 - Thermo Scientific C18 (100 mm de comprimento, 

4,6 mm de diâmetro e com um tamanho de partícula de 5 µm), termostatizada a 20º C. 

O eluente A foi uma solução de água ultrapura com ácido acético (pH 3) e o eluente B 

foi acetonitrilo, na proporção de 60 e 40%, respectivamente. O gradiente utilizado na 

eluição foi de 90:10 e 70:30 (A:B).   

 

Figura 12 - HPLC Ultimate 3000 - Thermo Scientific. 
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3.2.4 Incorporação do extrato  

Repetiu-se o processo de produção do creme hidrófilo, conforme apresentado 

anteriormente, substituindo a água purificada pelo extrato de cascas de castanha. Na 

Tabela 7 encontra-se a fórmula do creme contendo o extrato. 

 

Tabela 7 - Fórmula do creme hidrófilo com extrato de cascas de castanha. 

MATÉRIAS-PRIMAS QUANTIDADE (g/100 g) 

Álcool cetílico 9,0 

Cera de carnaúba 3,0 

Glicerina 8,0 

Laurilsulfato de sódio 1,0 

Metilparabeno 0,1 

Propilparabeno 0,2 

Óleo de coco 3,0 

Óleo de macadâmia 8,0 

Extrato de cascas de castanha 67,7 

3.3 Caracterização das formulações 

A caracterização das preparações desenvolvidas é uma etapa fundamental para 

a avaliação da aplicabilidade a nível cosmético. Após preparação de lotes de 100 g para 

cada formulação, as mesmas foram acondicionadas em boiões de vidro e armazenadas 

em estufa a 25º C durante 90 dias. Além da análise das características organoléticas, 

as amostras foram submetidas a ensaios reológicos, análise de textura e análise do 

tamanho de gotícula. 

3.3.1 Propriedades físico-químicas 

3.3.1.1 Determinação do pH 

O valor do pH (potencial hidrogeniónico) está relacionado com a compatibilidade 

dos componentes da formulação, com a eficácia e com a segurança de uso, constituindo 

um importante parâmetro a ser avaliado nos estudos de estabilidade. O valor do pH 

apresenta-se em uma escala de 1 a 14, sendo 7 considerado um valor de pH neutro. É 

recomendado que as formulações cosméticas tenham o mesmo valor de pH da pele 
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(entre 4,5 e 5,75), para manter e restaurar o ambiente ácido, ideal para a flora natural, 

neutralizando agressores e inibindo o crescimento de bactérias (39, 40). 

A análise do pH ao longo do tempo ocorreu em dias pré-determinados. Com efeito, 

diluiu-se 1 g de creme em 4 mL de água purificada e procedeu-se à leitura do valor de 

pH da amostra com auxílio do pHmetro Basic 20 pH – Crison.  

3.3.1.2 Análise das características organoléticas 

As características organoléticas constituem o indicativo mais acessível para se 

avaliar a qualidade de uma preparação semissólida e para detetar alterações. O simples 

exame visual pode funcionar como um indicativo da homogeneidade da preparação 

(41). A análise organolética realizada nas formulações decorreu após produção e após 

noventa dias. A partir da análise visual foi possível avaliar a cor, o aspeto, a textura e o 

odor. 

3.3.2 Ensaios reológicos 

A Reologia é o ramo da Física que estuda as condições de escoamento e 

deformação de materiais ditos complexos, que não podem ser classificados somente 

como gás, líquido ou sólido. Os ensaios reológicos pretendem investigar as 

propriedades e o comportamento mecânico de corpos que sofrem uma deformação 

(sólidos elásticos) ou um escoamento (fluidos) devido à ação de tensão, sob 

determinadas condições termodinâmicas ao longo de um intervalo de tempo (42).  

Uma vez que o material analisado está sujeito a uma deformação, torna-se 

necessário recordar alguns conceitos básicos sobre deformação de materiais. Os três 

modos principais pelos quais o material está sujeito a uma deformação são: tração, corte 

e compressão, conforme demonstrado na Figura 13. 

 

Figura 13 – Deformação do material por: a) Tração, b) Compressão e c) Corte (43). 

As formas farmacêuticas para aplicação cutânea (semissólidos) são as que mais 

refletem a importância do estudo da reologia, pois a consistência relaciona-se 
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diretamente com a capacidade de armazenamento e aplicação na pele e a sua alteração 

pode modificar diretamente as características do produto, como a espalhabilidade e a 

aderência. A consistência é definida através de vários fatores, pelo que pode ser 

indicada pela determinação da viscosidade. A viscosidade é a medida da resistência 

interna de uma substância ao fluxo, quando submetida a uma tensão, sendo que, quanto 

maior a viscosidade menor a velocidade com que o fluido se movimenta (42, 44). Para 

compreender esta situação é fundamental entender os conceitos de tensão de corte e 

taxa de corte e imaginar que um fluido se encontra dividido em camadas (Figura 14). A 

camada superior apresenta maior velocidade do que a camada inferior, movimentando-

se a uma dada distância (x), enquanto a camada inferior permanece numa posição 

estacionária. Para que um fluxo de deformação ocorra é necessário que seja aplicada 

uma determinada força (F), numa determinada área (A), à qual chamamos tensão de 

corte (σ), expressa pela unidade Pascal, do Sistema Internacional de Unidades (SI). A 

taxa de corte (γ), expressa pela unidade s-1, será definida pelo gradiente de velocidade, 

que avalia o deslocamento em função do tempo. Então, a viscosidade (ƞ) será o 

coeficiente de proporcionalidade entre a tensão de corte e a taxa de corte, sendo 

expressa pela unidade Pascal.segundo (Pa.s) (45). 

 

Figura 14 – Quantificação da taxa de corte e tensão de corte através das camadas de um fluido 

(45). 

3.3.2.1 Conceitos reológicos 

A partir da análise do comportamento mecânico decorrente da relação entre a taxa 

de corte (“shear rate”) e a tensão de corte (“shear stress”), os fluidos podem ser 

classificados em Newtonianos ou não-Newtonianos (46).  

O fluido Newtoniano apresenta uma viscosidade constante, independente da força 

aplicada para uma dada temperatura. Segundo a lei da viscosidade de Newton, a 

relação entre a tensão de corte e o gradiente local de velocidade é definida através de 

uma relação linear, sendo a viscosidade do fluido a constante de proporcionalidade. 

Assim, todos os fluidos que seguem este comportamento são denominados fluidos 
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Newtonianos, como por exemplo, todos os gases e líquidos não poliméricos e 

homogêneos (44, 46, 47). 

 Por seu lado, um fluido não-Newtoniano é caracterizado pela alteração da 

viscosidade com o aumento da força de corte aplicada, ou seja, a relação entre a taxa 

de deformação e a tensão de corte não é constante (44, 47). As causas deste 

comportamento são a formação de uma estrutura organizada do sistema, através da 

orientação das partículas assimétricas na direção do escoamento (46). Os materiais que 

apresentam um fluxo do tipo não-Newtoniano podem classificar-se em viscoelásticos, 

dependentes do tempo e independentes do tempo (44) (Figura 15). 

 

Figura 15 - Classificação dos fluidos segundo seu comportamento reológico. Adaptado de (47). 

Os fluidos viscoelásticos são os que possuem características de líquidos viscosos, 

com propriedades elásticas e de sólidos, com propriedades viscosas, ou seja, possuem 

propriedades viscosas e elásticas acopladas. Estas substâncias, quando submetidas a 

uma tensão de corte, sofrem uma deformação e, quando esta cessa, ocorre 

recuperação da deformação sofrida (comportamento elástico) (47). 

Os fluidos que apresentam mudanças na viscosidade em função do tempo, sob 

condições constantes de tensão de corte, estão divididos em duas categorias: 

tixotrópicos e antitixotrópicos (42). A tixotropia é um fenómeno observado quando o 

processo de recomposição da estrutura é mais lento do que o processo de destruição 

da estrutura inicial. Nos fluidos tixotrópicos a viscosidade aparente diminui com o tempo 

de aplicação da tensão de corte, voltando a ficar mais viscoso quando esta cessa. Já 
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nos materiais antitixotrópicos ocorre o comportamento inverso, a viscosidade aparente 

aumenta conforme a duração da tensão, retornando à viscosidade inicial quando a força 

cessa, sendo o processo de recomposição da estrutura mais rápido do que o processo 

de destruição (44, 47). 

Já os fluidos independentes do tempo são divididos em dois grupos: os sem 

tensão de corte inicial, dilatantes e pseudoplásticos, e os com tensão de corte inicial 

(“yield stress”), plásticos de Bingham e Herschel Bulkley (44, 47).  

No fluxo pseudoplástico (reofluidificante), a viscosidade não é constante para 

valores de temperatura constantes, diminuindo com o aumento da tensão de corte. Os 

materiais plásticos não fluem quando lhes é aplicada uma baixa tensão de corte, 

podendo, nestas circunstâncias, apresentar propriedades elásticas. Contudo, estes 

materiais necessitam de um valor mínimo de tensão de corte (valor de cedência) a partir 

do qual iniciam o escoamento (que é o que acontece com a maioria dos cremes) (47). 

 O comportamento pseudoplástico apresenta-se em semissólidos que contenham 

componentes poliméricos, devido a existência de interações intermoleculares entre as 

cadeias de polímeros, conforme demostrado na Figura 16. Quando uma tensão de corte 

é aplicada sobre estes materiais, a deformação inicialmente ocorre com dificuldade, no 

entanto, torna-se progressivamente mais fácil com o aumento da força aplicada. O 

comportamento pseudoplástico apresenta uma zona constante para taxas de 

deformação inferiores, chamada de primeira região Newtoniana ou região baixa de 

razão de corte, onde os rearranjos microscópicos na estrutura do material podem estar 

no início da manutenção do equilíbrio e, consequentemente, da viscosidade. Quando a 

taxa de corte está elevada, chamamos de segunda zona Newtoniana ou região alta de 

taxa de corte. Porém, a viscosidade nesta etapa também pode ser constante, associada 

ao rearranjo máximo das moléculas. Quando o material atinge o rearranjo máximo, as 

ligações intermoleculares desfazem-se, ocorrendo a diminuição da viscosidade (45). 
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Figura 16 – Interações intermoleculares dos componentes poliméricos nos materiais 

pseudoplásticos. 

Os materiais dilatantes (reoespessantes), apresentam um aumento da 

viscosidade aparente com o aumento da tensão de corte. Estes materiais comportam-

se como um fluido quando escoam a baixas tensões de corte, mas podem tornar-se 

bastante rígidos (aparentando um corpo sólido), quando são submetidos a tensões de 

corte elevadas (44). O líquido intersticial, que lubrifica a fricção entre as partículas, é 

incapaz de preencher os espaços, devido a um aumento de volume que frequentemente 

acompanha este fenómeno, ocorrendo então, o contato direto entre as partículas sólidas 

e consequentemente um aumento da viscosidade aparente (47). 

Os fluidos do tipo plástico de Bingham e Herschel Bulkley, requerem aplicação de 

uma tensão de corte mínima inicial para que haja alguma deformação (tensão de 

cedência). Os fluidos do tipo plástico de Bingham apresentam uma relação linear entre 

a tensão de corte e a taxa de corte, a partir do momento em que se atinge uma tensão 

de corte inicial (47). Já no caso do modelo de Herschel Bulkley, a deformação causada 

está relacionada com a tensão de maneira complexa e não linear. Três parâmetros 

caracterizam essa relação: o índice de consistência (k), o índice do comportamento do 

fluxo (n) e a tensão de cedência (τ0), sendo descrita através da equação abaixo (48). 

 

Equação 1 – Modelo de Herschel – Bulkley (τ - tensão de corte;   - taxa de corte). 

Na Figura 17 estão apresentadas as curvas de escoamento dos fluidos descritos 

anteriormente. 
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Figura 17 – Comportamento reológico dos fluidos. 

Para o estudo do comportamento reológico das formulações, foi utilizado um 

reómetro rotacional - Malvern Kinexus, lab + (Figura 18), com o uso do software rSpace. 

Este aparelho permite efetuar análises de viscosidade (ensaios de fluxo e das 

propriedades dinâmicas) e  de viscoelasticidade (ensaios oscilatórios).  

 

Figura 18 - Reómetro rotacional, Kinexus - lab+ Malvern. 

A geometria utilizada vai depender da consistência da amostra a ser analisada, 

podendo ser do tipo plana, cónica ou cilíndrica. A amostra é colocada entre duas placas, 
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onde a aplicação de um torque na placa superior exerce uma tensão de corte rotacional 

no material, permitindo medir a sua deformação. 

No presente trabalho a geometria escolhida foi do tipo prato-prato (plana) com um 

intervalo de 1 mm (“gap”). Primeiramente, a geometria é encaixada no aparelho e faz-

se o teste de calibração da altura. Adiciona-se uma pequena quantidade de amostra 

sobre o prato inferior (Figura 19 - a); após a validação, o prato superior desce ao 

encontro do prato inferior, comprimindo a amostra (Figura 19 - b); sendo necessário 

retirar o excesso da mesma que extravasa (Figura 19 - c).  

   

Figura 19 - a) Amostra sendo adicionada sobre o prato inferior, b) Compressão da amostra pelo 

prato superior e c) Retirada do excesso de amostra que extravasou.  

Em seguida, deve-se proceder com a escolha do tipo de teste, que pode ser 

rotacional ou oscilatório, conforme demonstrado na Figura 20. 

 

Figura 20 - Tipos de testes de avaliação do comportamento reológico. 

Os testes rotacionais podem ser realizados definindo como constante a taxa de 

corte, que permite a caracterização de materiais essencialmente dependentes da 

velocidade de fluxo, ou os que definem como constante a tensão de corte. Já os testes 

oscilatórios são aplicados em materiais com comportamento viscoelástico (elástico e 

viscoso), permitindo obter medições de componentes como o módulo elástico, o módulo 

viscoso e a viscosidade em função da taxa de corte (45). 

Teste rotacional Teste oscilatório
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A tensão exercida sobre a amostra pode ser do tipo normal, com aplicação de uma 

tensão perpendicular, ou de corte, onde se aplica uma tensão tangencial. A Figura 21 

apresenta um gráfico onde se pode visualizar a força normal sendo exercida pela 

geometria sobre a amostra, a determinada distância e tempo, no momento da colocação 

da amostra no reómetro (“loading”). O valor máximo da força normal atingido na primeira 

fase deste gráfico corresponde à resistência oferecida pela amostra à sua compressão 

entre os pratos e mede a consistência da formulação. 

 

Figura 21 – Registro do histórico da força e da distância aquando da colocação da amostra no 

reómetro. 

3.3.2.2 Teste do grau de tixotropia 

O teste do grau de tixotropia submete o creme a taxas de corte constantes durante 

um período de tempo, diminuindo a viscosidade e causando propositadamente a rutura 

da sua estrutura. Após o ensaio, é possível analisar a capacidade de recuperação da 

estrutura inicial. Desta forma, o grau de tixotropia relativa é avaliado pelo tempo para 

recuperação da viscosidade em pelo menos 90% (45), conforme demonstrado na Figura 

22. 

Uma das formas de avaliar o grau tixotrópico é realizar um ensaio de 3 etapas de 

deformação: 

• Primeira etapa – Taxa de deformação baixa semelhante ao estado de repouso. 
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• Segunda etapa – Aplicação, durante um determinado tempo, de uma taxa de 

deformação elevada para destruição da estrutura da matéria. 

• Terceira etapa - Taxa de deformação baixa igual à primeira etapa para que se 

possa avaliar a recuperação da viscosidade. 

 

Figura 22 – Esquematização do ensaio de tixotropia em 3 etapas. Imagem adaptada de (45). 

O teste foi realizado uma vez para cada formulação, nas condições demonstradas 

na Tabela 8. 

Tabela 8 - Condições do ensaio de análise do grau de tixotropia. 

 Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3 

Taxa de corte (s-1) 0,1 100 0,1 

Tempo (s) 120 30 1200 

Intervalo (s) 10 10 10 

3.3.2.3 Teste da tensão de corte em função da taxa de corte 

Neste teste é aplicada uma taxa de corte com variação de intensidade durante um 

determinado período de tempo, para observar se ocorre modificação na viscosidade do 

material em análise. O ensaio foi repetido três vezes para cada formulação, à 

temperatura de 25º C, nas condições apresentadas na Tabela 9. 

Tabela 9 - Condições do ensaio de tensão de corte em função da taxa de corte. 

Condições do 

ensaio 

Taxa de corte inicia (s-1) 0,01 

Taxa de corte final (s-1) 100 

Tempo (s) 120 

Amostras por década 10 
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3.3.2.4 Determinação do limite de região viscoelástica linear  

O teste de varrimento de amplitudes é um teste oscilatório com movimentos de 

ciclos contínuos aplicado para determinar o limite de região viscoelástica linear (LVER). 

A região viscoelástica linear é aquela em que a amostra responde à força ou à tensão 

aplicada de uma forma homogénea, isto é, a tensão e a deformação estão relacionadas 

linearmente e o comportamento do fluido pode ser descrito como uma simples função 

do tempo. Este teste aplica uma amplitude de deformação crescente, a determinando a 

seguir a deformação máxima que a amostra é capaz de suportar, como demonstrado 

na Figura 23. Além disso serve de parâmetro, uma vez que define a região de 

deformação a ser adotada noutros ensaios reológicos (varrimento de frequências). O 

teste foi realizado uma única vez, nas condições apresentadas na Tabela 10. 

 

Figura 23 - Região de viscoelasticidade linear para diferentes materiais. Imagem adaptada de 

(45).  

Tabela 10 - Condições do ensaio de determinação da zona linear elástica. 

Condições do 

ensaio 

Deformação de corte inicial (%) 0,01 

Deformação de corte final (%) 100,00 

Frequência (Hz) 1,00 

Amostras por década1 10 

3.3.2.5 Teste de varrimento de frequências 

O teste de varrimento de frequências (tensão de corte em função da frequência) 

deve ser realizado na região de viscoelasticidade linear (determinada anteriormente no 

teste de varrimento de amplitudes), onde se garante a proporcionalidade entre a tensão 
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e a deformação, aplicando a amplitude máxima na qual a microestrutura do material não 

fica comprometida, podendo esta ser relacionada com o escoamento. 

Um ensaio oscilatório de varrimento de frequências utiliza determinada taxa de 

corte em diferentes frequências e permite obter diversos parâmetros importantes para 

a classificação reológica dos materiais, nomeadamente: módulo viscoso (perda, G’’), 

módulo elástico (armazenamento, G’), ângulo de fase (δ) e viscosidade complexa. O 

parâmetro G é uma medida da resistência do material e seu valor é dado através da 

inclinação da curva da tensão de corte versus a taxa de corte na região elástica, sendo 

expresso em N/m2 (47). Conforme demonstrado na Figura 24, para os líquidos 

aparentes, em alta frequência predomina o módulo elástico (G’), ou seja, apresenta 

propriedades sólidas (δ < 45º), já em frequências mais baixas predomina o módulo 

viscoso (G’’), ou seja, propriedades líquidas (δ > 45º). Para os sólidos aparentes, o 

módulo elástico (G’) é independente da frequência e o módulo viscoso (G’’) aumenta 

com esta (45). 

 

Figura 24 - Resposta típica de materiais num teste oscilatório de varrimento de frequências. 

Imagem adaptada de (45). 

O ensaio foi repetido três vezes para cada formulação, nas condições 

apresentadas na Tabela 11. 

Tabela 11 - Condições do ensaio de tensão de corte em função da frequência. 

Condições do 

ensaio 

Frequência inicial (Hz) 10,00 

Frequência final (Hz) 0,1000 

Deformação de corte (%) 0,250 

Amostras por década2 10 

3.3.2.6 Efeito da temperatura  

O teste de temperatura ocorre num intervalo de temperatura pré-estabelecido e 

permite a análise do comportamento do creme quando submetido a condições de 
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aquecimento e arrefecimento. O teste foi repetido três vezes para cada formulação, nas 

condições demonstradas na Tabela 12. 

 

Tabela 12 - Condições do ensaio do efeito da temperatura. 

Condições do 

ensaio 

Temperatura inicial (º C) 15,00 

Temperatura final (º C) 45,00 

Taxa de rampa (º C/min) 2,000 

Frequência (Hz) 1,000 

Deformação de corte (%) 0,250 

Intervalo (s) 5 

3.3.2.7 Determinação da tensão de cedência 

O teste da tensão de cedência submete o material em análise a um esforço que 

tende a esticá-lo até à rutura, permitindo encontrar a tensão máxima suportada pelo 

creme. É preciso ultrapassar esse valor de tensão para que o creme escoe. O teste foi 

realizado uma vez para cada formulação, nas condições apresentadas na Tabela 13. 

Tabela 13 - Condições do ensaio de determinação da tensão de cedência. 

Condições do 

ensaio 

Tensão de corte inicial (Pa) 0,000 

Tensão de corte final (Pa) 200,0 

Taxa de rampa (min) 1:40 

3.3.3 Determinação da textura 

A textura é uma propriedade que corresponde às características físicas de uma 

formulação e pode ser analisada através do tato ou com auxílio de um equipamento. 

Estas características estão relacionadas com a deformação provocada por uma força e 

são medidas em termos de força, distância e tempo, conforme demonstrado a na Figura 

25. 
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Figura 25 - Representação do gráfico da força versus tempo. Imagem adaptada de (49). 

A força máxima (Fmáx) corresponde à firmeza, a área positiva (A1) corresponde 

à compressibilidade e a área negativa (A2) corresponde à adesividade do creme 

analisado.  

Para a análise da textura foi realizado o teste da espalhabilidade, utilizando o 

aparelho Texturómetro Stable Micro Systems TA-XT2i (Figura 26) e o software Exponent 

(versão 6,1,12,0).  

 

Figura 26 - Texturómetro Stable Micro Systems TA-XT2i com a sonda do teste da 

espalhabilidade. 

Inicialmente, a sonda escolhida (Figura 27), foi acoplada ao aparelho e 

determinou-se a posição inicial de 25 mm. O modo utilizado foi o de compressão, onde 

uma sonda com o cone macho acoplado na ponta, penetra na amostra que está contida 

no cone fêmea, a uma velocidade de 3 mm/seg até a distância de 23 mm, voltando 

posteriormente para a posição inicial acima da superfície da amostra. Foram efetuadas 
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três análises para cada formulação, sendo as amostras mantidas em estufa a 25º C 

durante 30 minutos antes de realizar o ensaio. 

 

Figura 27 - Sonda cónica utilizada no texturómetro e recipiente contendo a amostra. 

3.3.4 Tamanho da fase interna dos cremes 

As partículas podem apresentar diferentes formas, influenciando diretamente 

algumas propriedades do produto, como o empacotamento e a fluidez. Neste trabalho 

a determinação do tamanho da fase interna dos cremes (gotículas) foi realizada 

utilizando um difractómetro laser Mastersizer 3000 – Hydro EV (Malvern, 

Worcestershire, Reino Unido) (Figura 28), que opera baseado na técnica de 

espalhamento de luz, proporcionando a obtenção de distribuições rápidas e precisas do 

tamanho das partículas que podem variar de nanómetros a milímetros.  

 

Figura 28 - Difratómetro laser Mastersizer 3000 - Hydro EV. 
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Este método de análise do tamanho das partículas, consiste na medição dos 

ângulos de difração do raio laser, os quais estão relacionados com o diâmetro da 

partícula. No método de difração a laser, as partículas maiores espalham o raio a 

menores ângulos e vice-versa. É empregado o laser (fonte de luz de comprimento de 

onda fixo, comumente λ=0,63 µm) e detetores para espalhamento de luz, que emitem 

mensagens para um computador que calcula e fornece os resultados. Na Tabela 14 

estão resumidas as condições do ensaio. 

Tabela 14 - Condições do ensaio de análise do tamanho das gotículas. 

Condições do 

ensaio 

Índice de refração 1,2 

Índice de absorção  0,01 

Densidade  1 g/cm3 

Dispersante  Água 

Índice de refração da água 1,33 

 

O dispersante utilizado na análise foi a água; aproximadamente 500 mL foram 

adicionados ao copo do aparelho e seguidamente efetuou-se o alinhamento dos lasers 

do sistema. Uma pequena quantidade da amostra foi previamente diluída com água em 

tubo de ensaio e adicionada gota a gota, até atingir um intervalo de obscuração, que 

variava de 5 a 10%, faixa correspondente à concentração de partículas ideal para a 

análise. Utilizou-se o Modelo de Mie para a determinação da distribuição do tamanho 

das partículas com base no volume da esfera equivalente. Por cada amostra, o aparelho 

fez 5 leituras do tamanho das partículas e apresentou a média e o desvio padrão. O 

resultado traduz-se num gráfico de densidade em volume (%) em função do tamanho 

das partículas, em três valores, Dv10, Dv50 e Dv 90 (percentil 10, percentil 50 e percentil 

90). 

3.3.5 Colorimetria 

A cor foi determinada utilizando o colorímetro Minolta, modelo CR 400 (Figura 30) 

e o software SpectraMagic NX. A fonte de luz do equipamento gera radiação difusa (com 

diferentes ângulos de incidência) e o sensor interno recebe a luz refletida verticalmente 

pela superfície em espaço de cor L*a*b* do sistema CIE (Commission Internationale de 

l’Eclairage). A CIE definiu três espaços de cor, CIE XYZ, CIE L*C*h e CIE L*a*b*, para 

uniformizar a comunicação de expressão das cores. O espaço de cor L*a*b*, também 

conhecido como espaço de cor CIELAB, é amplamente utilizado uma vez que 
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correlaciona consistentemente os valores de cor com a perceção visual. Esta 

denominação foi criada após a teoria de cores opostas, onde duas cores não podem ser 

verdes e vermelhas ou amarelas e azuis ao mesmo tempo, conforme demonstrado na 

Figura 29. 

 

Figura 29 - Representação do espaço de cor L*a*b* (50). 

Foi utilizado o espaço de cor CIE 1976 (L*a*b*) e as condições utilizadas no 

colorímetro foram iluminante padrão D65 (luz do dia - com a região do ultravioleta) e 

observador 2 graus, repetindo-se a análise três vezes. Neste espaço de cor, L* indica a 

luminosidade e o a* e b*, são as coordenadas cromáticas, onde a* é a coordenada 

vermelho/verde (+a* indica vermelho e –a* indica verde) e b* a coordenada amarelo/azul 

(+b* indica amarelo e –b* indica azul). 

A calibração foi realizada utilizando uma placa branca (Figura 30 - a), seguindo as 

instruções do fabricante. A leitura dos valores para a amostra foi efetuada após uma 

amostra espessa de creme com extrato ser adicionada a um vidro de relógio, permitindo 

assim a aproximação do bocal do aparelho (Figura 30 - b). 
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Figura 30 - a) Calibração do aparelho e b) medição da amostra. 

3.4 Análise estatística 

O tratamento estatístico dos dados realizou-se com auxílio do programa IBM - 

SPSSTM Statistics (Version 26.0, International Business Machines; Armonk, NY, USA). 

O teste paramétrico utilizado foi a análise de variância unifatorial (one-way ANOVA). 

Utilizou-se o teste de comparação múltipla à posteriori de HSD Tukey, o teste de 

Shapiro-Wilk, para avaliar a normalidade das distribuições e o teste de Levene para 

avaliar a sua homocedasticidade. Os parâmetros de compressão versus viscosidade                         

foram analisados por regressão linear. Para todas as formulações foi preparado um lote, 

todos os testes foram feitos em triplicado, e os resultados expressos em média ± desvio 

padrão. Em todos os gráficos as colunas representam a média e as barras de erro 

representam o desvio padrão. 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1 Doseamento 

O espectro de absorbância do padrão de rutina no espectrofotómetro apresentou 

zonas de interesse (máximos e mínimos de absorção) nos comprimentos de onda 237, 

257, 282 e 358 nm, conforme demonstrado na Figura 31. 

 

Figura 31 - Espectro de absorbância do padrão de rutina obtido por espectrofotometria. 

A rutina presente na amostra foi identificada com base no tempo de retenção e no 

espectro UV-VIS, por comparação com os obtidos para a substância padrão. Os 

cromatogramas do padrão de rutina (Figura 32) e do extrato de cascas de castanha 

(Figura 33) apresentaram picos no tempo de retenção de 7,397 minutos e 7,347, 

respetivamente. Após a identificação da rutina, procedeu-se a quantificação com 

recurso a uma curva de calibração (anexos), realizada com a substância padrão. 

Verificou-se que o extrato aquoso apresentou uma concentração de 1,50 mg de rutina/g 

ms (massa seca). 
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Figura 32 – Cromatograma do padrão de rutina obtido por CLAE. 

 

Figura 33 – Cromatograma do extrato de cascas de castanha obtido por CLAE. 

4.2 Características organoléticas  

Na Tabela 15 sumariam-se as características organoléticas dos cremes 

desenvolvidos. 

No que toca à cor, o creme n.º 1 e 2 apresentaram-se levemente amarelados, 

devido ao excesso de cera de carnaúba e à presença de óleos de jojoba e de gérmen 

de trigo respetivamente. Os restantes cremes apresentaram-se brancos, porém em 

diferentes tonalidades. Todos os cremes se apresentaram inodoros. Quanto ao aspeto, 

o creme n.º 1 foi reprovado, pois apresentou-se heterogéneo e oleoso, devido ao 

excesso de cera de carnaúba e de óleo de coco na sua composição. Por seu lado, os 

cremes n.º 5, 6 e 7 também apresentaram aspeto oleoso, devido ao excesso de óleo de 

coco e de ácido esteárico respetivamente. No que se refere à consistência, o creme n.º 

1 apresentou consistência elevada, devido ao excesso de cera de carnaúba, enquanto 

o creme n.º 8 se apresentou muito fluido, devido a falta de cera de carnaúba e de 

agentes doadores de consistência na sua composição, pelo que foram reprovados. Após 

análise das características organoléticas, concluiu-se que os cremes n.º 2, 3 e 4 se 
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mostraram adequados, seguidos do creme nº 9 que também apresentou resultados 

satisfatórios. 

Tabela 15 - Características organoléticas. 

CREME IMAGEM COR ODOR ASPETO CONSISTÊNCIA 

1 

 

Levemente 

amarelado 
Inodoro 

Heterogéneo

e oleoso 
Muito consistente 

2 

 

Levemente 

amarelado 
Inodoro Homogéneo Adequada 

3 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

4 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

5 

 

Branco Inodoro 

 

Homogéneo 

e oleoso  

Adequada 

6 

 

 

Branco 

 

Inodoro 

 

Homogéneo 

e oleoso 

Adequada 
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7 

 

Branco Inodoro 

 

Homogéneo 

e oleoso  

Adequada 

8 

 

Branco Inodoro Homogéneo Muito fluido 

9 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

4.2.1 Análise das características organoléticas após noventa dias 

A partir da análise organolética inicial foram selecionados os cremes que 

apresentaram os melhores resultados (n.º 2, 3, 4 e 9) e após noventa dias da sua 

produção repetiu-se a análise, conforme apresentado na Tabela 16. A análise das 

características organoléticas demonstrou que não houve alteração nos parâmetros cor, 

odor e aspeto. Contudo, notou-se alteração na consistência dos cremes n.º 3, 4 e 9 

assim que foram retirados do boião, apresentando-se menos consistentes após noventa 

dias. Não foi observada diminuição na consistência do creme n.º 2, o que provavelmente 

ocorreu devido à quantidade de cera de carnaúba ser um pouco superior em relação 

aos demais. 

 

 

 



Pág. 40 
 

Tabela 16 - Características organoléticas após noventa dias. 

CREME IMAGEM COR ODOR ASPETO CONSISTÊNCIA 

2 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

3 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

4 

 

Branco Inodoro Hemogéneo Adequada 

9 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

4.2.2 Análise das características organoléticas dos cremes otimizados 

A partir dos cremes selecionados, foram criadas mais três formulações baseadas 

nas anteriores com o intuito de otimizá-las. Após a análise das características 

organoléticas apresentadas na Tabela 17, observou-se que foi alcançada uma melhoria 

nos cremes após otimização. A coloração apresentou um branco puro, sem variação de 

tonalidades e verificou-se um aumento na consistência de todas as formulações. Os 

cremes otimizados apresentaram características semelhantes, sendo selecionado o 

creme n.º 11 para proceder à incorporação do extrato. 
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Tabela 17 - Características organoléticas dos cremes otimizados. 

CREME IMAGEM COR ODOR ASPETO CONSISTÊNCIA 

10 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

11 

 

Branco Inodoro Homogéneo Adequada 

12 

 

Branco Inodoro Hemogéneo Adequada 

4.2.3 Análise das características organoléticas do creme com extrato 

A partir da análise organolética (Tabela 18), observou-se que o creme apresentou 

mudança na coloração após incorporação do extrato, passando de branco para 

castanho claro. Não houve alteração nos demais aspetos analisados. 

Tabela 18 - Características organoléticas do creme com extrato. 

CREME IMAGEM COR ODOR ASPETO CONSISTÊNCIA 

Com extrato 

 

 

Castanho 

claro 

Inodoro Homogéneo Adequada 

4.3 Análise da textura 

Após efetuar a análise da textura, utilizando o teste da espalhabilidade em dois 

dos cremes selecionados, o menos consistente (n.º 4) e o mais consistente (n.º 9), foi 

possível constatar que a compressibilidade e a adesividade são menores no creme n.º 
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4 do que no creme n.º 9 (Figura 34). A compressibilidade de uma formulação está 

relacionada com a facilidade com que o produto é retirado da embalagem e com a sua 

aplicação. Se estes valores forem baixos, assegura-se que o creme é facilmente 

aplicável na pele. Já a adesividade é o trabalho necessário para ultrapassar as forças 

atrativas entre a superfície da amostra e da sonda e relaciona-se com a retenção do 

creme na pele. Os parâmetros analisados relacionam-se bem com a consistência de 

cada um dos cremes, uma vez que uma formulação mais viscosa oferece maior 

resistência à deformação. 

 

Figura 34 - Gráfico da compressibilidade (esquerda). Gráfico da adesividade (direita). 

4.4 Ensaios reológicos 

4.4.1 Tixotropia 

A partir da análise da Figura 35 e dos demais gráficos (Anexo), pode-se verificar 

que todos os cremes apresentaram tixotropia. É possível constatar a existência de três 

fases distintas: a primeira fase, onde a tensão de deformação é quase nula; a segunda 

fase, com elevada tensão de deformação, onde se verifica uma rutura no creme e uma 

difícil total recuperação da viscosidade; e por fim a terceira fase, onde são mantidas as 

condições de deformação da primeira fase. Ou seja, a recomposição da estrutura 

ocorreu de forma mais lenta do que o processo de destruição da estrutura inicial. 
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Figura 35 - Gráfico da análise do grau de tixotropia do creme n.º 4. 

4.4.2 Viscosidade em função da taxa de corte 

A partir da análise da Figura 36 é possível concluir que todos os cremes são 

considerados fluídos não-Newtonianos do tipo pseudoplástico (reofluidificante), uma vez 

que a viscosidade diminuiu com o aumento da taxa de corte. Além disso, pode-se 

verificar que o creme n.º 1 apresentou consistência mais elevada, devido ao excesso de 

cera de carnaúba em sua composição. Os cremes n.º 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 9 apresentaram 

consistência adequada, enquanto o creme n.º 8 se apresentou muito fluido, devido à 

falta de agentes doadores de consistência em sua composição, bem como ao excesso 

de componentes oleosos, não sendo possível compará-lo com os demais.  
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Figura 36 - Gráfico da taxa de corte versus viscosidade. 

A viscosidade dos cremes foi avaliada à diferentes taxas de corte (1 s-1, 10 s-1 e  94 

s-1). Quando aplicada uma taxa de corte baixa (1 s-1), observa-se no gráfico (anexo) que 

a viscosidade se manteve elevada. Pelo contrário, na Figura 37 é possível verificar que 

a viscosidade diminui quando se aplica uma taxa de corte média (10 s-1). Porém, quando 

se aplica uma taxa de corte alta (94 s-1), observa-se no gráfico (anexo) que a viscosidade 

diminui significativamente. Com efeito, é possível verificar que quanto maior a taxa de 

corte aplicada menor é a viscosidade dos cremes analisados. 

Foi realizado um teste ANOVA para a taxa de corte média de 10 s-1, porque esta 

é a que mais se assemelha ao movimento natural de fricção quando o produto é aplicado 

na pele. Pode-se observar na Figura 37 que existe mais de um subconjunto estatístico 

diferente, sendo que em dois deles ocorre correlação entre os cremes, conforme 

observado no subconjunto “d” (C5 e C9) e no subconjunto “e” (C2 e C4).  
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Figura 37 - Viscosidade dos diferentes cremes à taxa de corte 10 s-1. Diferentes caracteres 

representam um subconjunto estatístico diferente. 

Também se verificou a correlação entre a viscosidade dos cremes à diferentes 

taxas de corte (1 s-1, 10 s-1 e  94 s-1) e a compressão. Conforme observa-se na Figura 38, 

a melhor correlação entre os cremes ocorre quando é aplicada uma taxa de corte de 10 

s-1 (gráficos das demais taxas de corte em anexo). Verificou-se uma variação linear 

positiva da viscosidade versus compressão (R = -0,950; p < 0,001).  

 

Figura 38 - Correlação entre a compressão dos cremes e a viscosidade à taxa de corte 10 s -1
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4.4.3 Viscosidade em função da taxa de corte após noventa dias 

A Figura 39 apresenta a comparação entre a análise reológica realizada 

imediatamente após a produção dos cremes e a análise realizada após noventa dias. O 

resultado demonstrou que houve alteração da viscosidade, ou seja, todos os cremes 

tornaram-se menos viscosos com o passar do tempo. 

 

Figura 39 - Viscosidade versus taxa de corte após noventa dias. 

4.4.4 Ensaios reológicos dos cremes otimizados e do creme com extrato 

4.4.4.1 Análise da tensão de corte em função da frequência  

Antes de realizar o teste de varrimento de frequências foi necessário determinar o 

LVER a ser aplicado. Ao observar a Figura 40, pode-se perceber que até ao valor de 

deformação de 1% se mantem a estabilidade, não havendo alteração nos componentes 

(G’ e G’’). No entanto, por razões de segurança, estabeleceu-se neste trabalho o valor 

limite de deformação de 0,25%. Também se pode observar que o ângulo de fase se 

apresenta entre o 0 e os 90º, o que reforça o caráter viscoelástico do creme.  
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Figura 40 –Determinação do LVER. 

Após o LVER ser determinado, aplicou-se o teste de varrimento de frequências. 

Na Figura 41, apresenta-se um gráfico comparativo dos cremes otimizados, no qual se 

pode observar que os três cremes analisados apresentaram diminuição da viscosidade 

com o aumento da frequência. 

 

Figura 41 - Viscosidade complexa dos cremes otimizados. 

A partir da Figura 42 e dos resultados dos testes de análise estatística (Anexos), 

pode-se observar que os cremes otimizados e o creme com extrato não apresentaram 

qualquer diferença, ou seja, as características reológicas estão iguais.  
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Figura 42 – Caixa de bigodes para a viscosidade complexa dos diferentes cremes otimizados e 

com extrato na frequência de 1 Hz.  

4.4.4.2 Efeito da temperatura 

Consoante é possível observar na Figura 43, verificou-se uma variação na 

viscosidade dos três cremes analisados. Os cremes apresentaram viscosidade mais alta 

quando submetidos à temperatura de 15º C, mantendo-se praticamente constante até à 

temperatura de 25º C, considerada temperatura ambiente. A partir desta temperatura 

observou-se um declínio da viscosidade à medida que o aquecimento aumentava, 

atingindo a taxa de viscosidade mais baixa aos 45º C.   

 

Figura 43 - Viscosidade complexa versus temperatura. 
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4.4.4.3  Determinação da tensão de cedência 

A partir dos resultados apresentados na Tabela 19, constata-se que o creme com 

extrato apresentou maior valor de tensão de corte do que os restantes, ou seja, possui 

maior resistência da microestrutura à mínima tensão aplicada. Esta diferença 

significativa provavelmente ocorreu devido à substituição da água purificada pelo extrato 

de cascas de castanha, o que indica que a incorporação do extrato ocasionou um 

aumento na consistência em repouso do creme. 

Tabela 19 - Resultados do ensaio de tensão de cedência. 

 Tensão de corte (Pa) 

Creme Média Desvio padrão 

C 10 8,88 1,36 

C 11 20,88 1,47 

C 12 16,48 1,95 

C extrato 37,90 1,42 

4.4.4.4 Análise do grau de tixotropia 

Pela análise da Figura 44, pode-se verificar que o creme com extrato apresentou 

tixotropia, assim como os restantes cremes analisados. Conforme mencionado 

anteriormente (item 4.4.1), observou-se uma rutura na segunda etapa da análise, ao 

passo que o processo de recomposição ocorreu de forma mais lenta. 
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Figura 44 - Grau de tixotropia do creme com extrato. 

4.5 Análise do tamanho das gotículas  

A partir da análise das Figuras 45 e 46 é possível concluir que todos os cremes 

apresentaram gotículas da fase interna com diâmetro semelhante, sendo que a maior 

parte das gotículas (90%) são de tamanho pequeno (<200 µm). A parte inferior dos 

retângulos representa o Dv 10 (diâmetro de volume), a linha no centro representa o Dv 

50 e a linha no topo do retângulo representa o Dv 90. A Figura 45 permite constatar que 

o creme n.º 10 apresentou partículas com maior diâmetro e o creme n.º 12 partículas 

com menor diâmetro. Na Figura 46 procede-se à comparação do creme escolhido 

(creme n.º 11) com o creme com extrato, no qual se observa um aumento no tamanho 

das gotículas do creme com extrato, o que provavelmente ocorreu devido à substituição 

da água purificada pelo extrato de cascas de castanha. 
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Figura 45 - Análise do tamanho das gotículas dos cremes otimizados. 

 

Figura 46 - Análise do tamanho das gotículas do creme otimizado selecionado versus creme 

com extrato. 
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4.6 Estudo de estabilidade do creme com extrato 

Os estudos de estabilidade permitem evidenciar de que forma a qualidade do 

produto se mantém ao longo do tempo. Na indústria farmacêutica e cosmética, os testes 

de estabilidade visam o estabelecimento de prazos de validade e a determinação de 

condições de armazenamento adequadas.  

No estudo de estabilidade do creme com extrato foram analisadas características 

como a viscosidade, a cor e o pH ao longo do tempo, comparando-se igualmente o 

tamanho das partículas do creme com extrato após preparação e no final do estudo.  

4.6.1 Viscosidade ao longo do tempo  

A Figura 47 representa a análise da viscosidade do creme com extrato ao longo 

do tempo (45 dias). Com efeito, é possível observar que ocorreu uma diminuição da 

viscosidade nas duas taxas de corte analisadas (1 e 10 s-1), de forma mais intensa do 

dia zero para o dia um, devido à microestrutura do creme que ainda está em processo 

de rearranjo, o que justifica a sua maior fluidez. No restante período de análise, o creme 

manteve-se estável. 

 

Figura 47 - Viscosidade ao longo do tempo. 

4.6.2 Análise colorimétrica ao longo do tempo 

A análise colorimétrica foi efetuada ao longo do tempo. A Figura 48 apresenta o 
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significativas. Por seu lado, na Figura 49 apresenta-se o gráfico das coordenadas 

cromáticas, no qual se pode observar um pequeno aumento na coordenada (a* +) e um 

grande aumento na coordenada (b* +), ou seja, as cores existentes após a produção do 

creme intensificaram-se com o passar do tempo. Em anexo encontra-se a tabela com 

os valores da análise colorimétrica e o respetivo desvio padrão. 

 

Figura 48 - Luminosidade (L*) ao longo do tempo. 

 

Figura 49 - Coordenadas cromáticas (a* e b*) ao longo do tempo. 
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em sua composição, ocasionando a diminuição do pH ao ser incorporado ao creme. 

Conforme pode-se observar na Figura 50, imediatamente após a incorporação do 

extrato ao creme o valor do pH era de 5,40 e verificou-se uma diminuição deste valor 

com o passar do tempo, apresentando no último dia de análise o resultado de 5,08. No 

entanto, este valor encontra-se na escala de pH recomendado para produtos de uso 

tópico. Verificou-se ainda uma variação linear negativa do pH em função do tempo (R = 

-0,978; p = 0,001). 

 

Figura 50 – Análise do pH ao longo do tempo. 

4.6.4 Análise do tamanho das gotículas ao longo do tempo 

Na Figura 51 é possível observar que não ocorreram mudanças significativa no 

tamanho das gotículas do creme com extrato ao longo do tempo. A proporção de 

gotículas de tamanho pequeno diminuiu após os 45 dias de análise, ao contrário das 

gotículas de tamanho grande que mantiveram o mesmo valor. 
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Figura 51 - Gráfico da análise do tamanho das gotículas do creme com extrato após 

preparação e após 45 dias. 
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5 CONCLUSÕES 

A presente dissertação teve como principal objetivo a preparação, otimização e 

caracterização de um creme hidrófilo com extrato de cascas de castanha obtido por 

técnica assistida de ultrassons como ingrediente ativo.  

Como ficou patente ao longo deste trabalho, as cascas de castanha são um 

resíduo rico em compostos antioxidantes, de entre os quais se destaca a rutina. A rutina, 

além de ser um antioxidante natural e combater os radicais livres, exerce efeito protetor 

sobre as células quando expostas a radiações UV, o que justifica a sua presença em 

cosméticos para uso tópico.  

Com efeito, doseou-se a presença deste composto no extrato e após a 

identificação da rutina, procedeu-se a quantificação com recurso a uma curva de 

calibração realizada com a substância padrão. Verificou-se que o extrato aquoso 

apresentou uma concentração de 1,50 mg de rutina/g ms. 

 Na etapa seguinte, foram desenvolvidas diversas formulações utilizando 

ingredientes de origem natural. Estas formulações foram caracterizadas sob o ponto de 

vista físico-químico e tecnológico, tendo sido selecionadas as que apresentavam 

características mais promissoras para posterior otimização e incorporação do extrato. 

Após otimização, foi selecionada a formulação nº 11 para incorporação do ingrediente 

ativo. A formulação com o extrato incorporado foi sujeita a um ensaio de estabilidade. 

Durante 45 dias procedeu-se à avaliação das características organoléticas, análise 

colorimétrica e ensaio reológico, o que permitiu observar que o creme manteve as suas 

características inalteradas.   

Este trabalho permitiu comprovar a possibilidade de utilização de ingredientes 

ativos obtidos de subprodutos sem valor acrescentado em formulações cosméticas. 

Contudo, é preciso ressalvar que a segurança e eficácia das mesmas deve ser 

comprovada numa etapa futura, sendo impreterivelmente necessário a realização de 

ensaios em voluntários humanos, nomeadamente um patch teste, de modo a comprovar 

a segurança para o consumidor final.  
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7 ANEXOS 

Gráfico da tixotropia do creme 1 

 

 

Gráfico da tixotropia do creme 2 
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Gráfico da tixotropia do creme 3 

 

 

Gráfico da tixotropia do creme 4 
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Gráfico da tixotropia do creme 5 

 

 

Gráfico da tixotropia do creme 6  
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Gráfico da tixotropia do creme 7 

 

 

Gráfico da tixotropia do creme 8 
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Gráfico da tixotropia do creme 9 
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Tabela de resultados da análise colorimétrica 

 

CARACTERÍSTICAS 

CROMÁTICAS 
L* (D 65) a* (D 65) b* (D 65) 

CREME COM 

EXTRATO 
Média 

Desvio 

padrão 
Média 

Desvio 

padrão 
Média 

Desvio 

padrão 

Dia 0 80,25 0,03 5,15 0,02 18,38 0,02 

Dia 1 78,66 0,04 5,69 0,01 19,03 0,01 

Dia 4 77,69 0,23 5,15 0,11 17,63 0,22 

Dia 7 74,41 0,45 6,76 0,34 20,23 0,90 

Dia 14 76,40 0,65 6,56 0,12 18,55 0,02 

Dia 22 79,69 0,32 6,15 0,21 19,32 0,28 

Dia 29 77,60 0,71 6,89 0,08 20,59 0,11 

Dia 36 77,58 0,14 7,04 0,07 21,51 0,05 

Dia 43 75,84 0,62 7,13 0,60 21,60 0,75 
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Curva de calibração 
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Viscosidade a taxa de corte 1 s-1 

 

 

 

Viscosidade a taxa de corte 94 s-1 
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Viscosidade à taxa de corte 10 s-1 
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Correlação entre a compressão dos cremes e a viscosidade à taxa de corte 1 s-1 

 

 

 

Correlação entre a compressão dos cremes e a viscosidade à taxa de corte 94 s-1 
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Test of Homogeneity of Variances 

 Levene Statistic df1 df2 Sig. 

Viscosidade (Pa.s) 

Based on Mean 3,292 8 18 ,017 

Based on Median ,936 8 18 ,511 

Based on Median and with 

adjusted df 
,936 8 7,631 ,538 

Based on trimmed mean 3,050 8 18 ,024 

 
Tests of Normality 

 
Formula 

Shapiro-Wilk 

 Statistic df Sig. 

Viscosidade (Pa.s) 

C1 ,953 3 ,581 

C2 ,857 3 ,260 

C3 ,927 3 ,477 

C4 ,846 3 ,230 

C5 ,958 3 ,605 

C6 ,762 3 ,027 

C7 ,838 3 ,208 

C8 ,851 3 ,242 

C9 ,977 3 ,709 

 
Viscosidade (Pa.s) Tukey HSDa   

Formula N 
Subset for alpha = 0.05 

1 2 3 4 5 6 7 

C8 3 3,1703       

C3 3  8,5717      

C4 3   14,1700     

C2 3   14,2367     

C5 3    19,9333    

C9 3    22,6133    

C7 3     29,9633   

C6 3      34,4233  

C1 3       69,0200 

Sig.  1,000 1,000 1,000 ,175 1,000 1,000 1,000 

Means for groups in homogeneous subsets are displayed. 

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000. 
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Cremes otimizados 

 

 
Tests of Normality 

 
Formula 

Shapiro-Wilk 

 Statistic df Sig. 

Viscosidade (Pa.s) 

C ext ,956 3 ,596 

C10 ,836 3 ,203 

C11 ,834 3 ,199 

C12 ,983 3 ,751 

 

 

 

Test of Homogeneity of Variances 

 Levene Statistic df1 df2 Sig. 

Viscosidade (Pa.s) 

Based on Mean 5,286 3 8 ,027 

Based on Median 1,736 3 8 ,237 

Based on Median and with 

adjusted df 
1,736 3 2,588 ,350 

Based on trimmed mean 4,949 3 8 ,031 

 

 

 

ANOVA 

Viscosidade (Pa.s) 

 Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

Between Groups 1379,087 3 459,696 ,831 ,513 

Within Groups 4423,953 8 552,994   

Total 5803,040 11    
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Viscosidade versus compressão 

 

Model Summary 

Model R R Square 
Adjusted R 

Square 

Std. Error of the 

Estimate 

1 ,950a ,903 ,889 6,50445 

a. Predictors: (Constant), Compressão 

 

 

ANOVAa 

Model Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

1 

Regression 2757,172 1 2757,172 65,169 ,000b 

Residual 296,155 7 42,308   

Total 3053,327 8    

a. Dependent Variable: 10 s-1 

b. Predictors: (Constant), Compressão 

 

 

Coefficientsa 

Model 
Unstandardized Coefficients 

Standardized 

Coefficients t Sig. 

B Std. Error Beta 

1 
(Constant) ,791 3,602  ,220 ,832 

Compressão 28,911 3,581 ,950 8,073 ,000 

a. Dependent Variable: 10 s-1 
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pH versus tempo 

 

Model Summary 

Model R R Square 
Adjusted R 

Square 

Std. Error of the 

Estimate 

1 ,978a ,956 ,947 ,0279832 

a. Predictors: (Constant), Tempo 

 

 

ANOVAa 

Model Sum of Squares df Mean Square F Sig. 

1 

Regression ,085 1 ,085 108,715 ,000b 

Residual ,004 5 ,001   

Total ,089 6    

a. Dependent Variable: pH 

b. Predictors: (Constant), Tempo 

 

 

Coefficientsa 

Model 
Unstandardized Coefficients 

Standardized 

Coefficients t Sig. 

B Std. Error Beta 

1 
(Constant) 5,384 ,016  338,610 ,000 

Tempo -,011 ,001 -,978 -10,427 ,000 

a. Dependent Variable: pH 

 
 

 


