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Capitulo 3

AVALIACAO DA ESTABILIDADE DE COMPOSICOES AROMATICAS —
REVISAO E APLICACAO PRATICA
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Resumo

O desenvolvimento de produtos cosméticos tem aumentado nos ultimos anos. O
crescimento deste setor fez com que houvesse a necessidade de rigoroso controle
da qualidade dos produtos cosméticos, que elevou sua exceléncia. A valorizagédo de
um produto € destacada, inicialmente, em relacdo a sua aparéncia, mas tem sua
aprovacao no mercado, principalmente, em funcédo da seguranca e eficacia quando
do seu uso. Portanto, o estudo de estabilidade dentro do contexto de avaliagdo da
qualidade do produto, torna-se primordial para garantir a integridade das
propriedades fisicas, quimicas e olfativas, dentre outras, durante seu prazo de
validade. Nesta pesquisa, amostras de composi¢cdes aromaticas foram submetidas
ao Teste Estabilidade Normal, nas condi¢coes de geladeira (4,0 + 2,0 °C), ambiente
(22,0 + 2,0 °C) e estufa (45,0 = 2,0 °C), com avaliacBes no periodos de 15, 30, 60 e
90 dias. As analises foram comparadas com uma amostra da composi¢cao aromatica
fresca macerada por 48h, na qual foram avaliados: caracteristicas organolépticas,
valor de pH e o sensorial olfativo da fragrancia/composi¢do aromatica. Os resultados
demonstraram que na condicdo de temperatura elevada (45,0 = 2,0 °C), na qual
ocorre a aceleracdo dos processos oxidativos dos componentes da fragrancia, a
preparacdo cosmética Ciclo 1910® foi a escolhida por apresentar resultados
satisfatérios e olfativamente mais aceitaveis comercialmente, nos quesitos de

avaliacdo sensorial olfativa de caracteristica e intensidade de perfume.

Palavras-Chave: teste de estabilidade, composicdo aromatica, perfume, avaliacdo

olfativa
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1. Introducéo

A ciéncia cosmética, movida pela exigéncia dos consumidores cada vez mais
preocupados com a aparéncia, tém se desenvolvido em larga escala nos ultimos
anos. O crescimento deste setor fez com que houvesse a necessidade de rigoroso
controle da qualidade dos produtos cosméticos, que estdo disponibilizados no
mercado. A valorizagdo de um produto € destacada, inicialmente, em relagcdo a
aparéncia, mas tem sua aprovagao no mercado, principalmente, em funcdo da
seguranca e de sua eficacia quanto ao uso.

No desenvolvimento de produto cosmético, a realizacdo do estudo da
estabilidade é de suma importancia, pois avalia o periodo de tempo em que o
produto mantém suas propriedades fisicas, quimicas, microbiolégicas e
toxicoldgicas, dentro de limites previamente estabelecidos. Neste tipo de estudo,
amostras das formulacfes sao avaliadas apds serem submetidas sob determinadas
condicbes de temperatura, umidade e Iluminosidade, que podem acelerar a
velocidade de degradacdo quimica de principios ativos e de alteracdes fisicas e
fisico-quimicas da forma cosmética e, consequentemente, interferir na qualidade
microbioldgica e toxicoldgica (MAIA, 2002; ANVISA, 2004).

O estudo de estabilidade fornece indicacdes sobre o comportamento da
formulacdo em determinado intervalo de tempo, frente a diferentes condi¢cdes
ambientais a que possa ser submetido, desde a fabricacdo até o término da validade
(ANVISA, 2004).

Segundo monografia da International Federation of Societies of Cosmetic
Chemists — IFSCC, o teste de estabilidade é considerado um procedimento
preditivo, baseado em dados obtidos de formulacbes armazenadas em condi¢des
gue visam acelerar alteracdes passiveis de ocorrer nas condi¢des reais de mercado.
Como em todo procedimento preditivo os resultados ndo sdo absolutos, mas tém
probabilidade de sucesso (ANVISA, 2004).

No processo de avaliacdo da estabilidade de composi¢cdes aromaticas em
preparacdes cosméticas deve-se ter o conhecimento das propriedades fisicas dos
ingredientes da fragrancia, bem como, das propriedades fisicas e fisico-quimicas

importantes dos componentes utilizados na formulagdo, escolhendo as matérias-
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primas com propriedades compativeis entre si, e com a forma cosmética e material
de acondicionamento para o produto. Deve ser considerada que a caracteristica do
odor, avaliacdo olfativa normalmente avaliada como um atributo simples no caso de
composi¢cdes aromadticas torna-se o0 principal parametro a ser analisado,
considerando-se, separadamente, a avaliagdo dos atributos caracteristica e
intensidade de perfume, que determinardo a integridade da composi¢ao durante a
estabilidade (BUCCELLATO & BUCCELLATO, 2003).

1.1 Composicao aromatica

A histéria da perfumaria se confunde com a prépria histéria do mundo. As
fragrancias sempre representaram refinamento e requinte em varias culturas e
sociedades. Os perfumes foram muito usados pelos povos antigos. Da China ao
Egito e da Pérsia a Roma, as pessoas se perfumam em exagero, usando
fragrancias nos cabelos, roupas, banhos, escravos favoritos e cavalos. O perfume
fez parte também da ciéncia médica, sendo usado por monges, doutores e homens
esclarecidos, como indica o Livro Assirio das Ervas, datado do segundo milénio
antes de Cristo. Os avanc¢os na area de higiene também “andaram de maos dadas”
com o desenvolvimento das fragrancias (GIVAUDAN, 2002; SCHUELLER &
ROMANOWSKI, 2005).

Em perfumaria, podemos utilizar inUmeras matérias-primas, em meédia 2000 a
3000 matérias-primas diferentes, classificadas como naturais (provenientes da
natureza: elementos vegetais ou animais) ou sintéticas (produzidas artificialmente).
Para melhor compreenséao, o universo de matérias-primas pode ser dividido em 13
grupos olfativos: herbal, aldeidico, verde, frutal, floral, especiaria, madeira, couro,
animal, musk, ambar e vanila (PINOTTI, 2000).

Um perfume pode ser definido como sendo uma dispersdo hidroalcodlica
contendo de 12 a 30% de Oleos essenciais ou fragrancias, dispersos
homogeneamente. A fragrancia é o resultado da mistura de diversas matérias-
primas, elaborada por meio do conhecimento dos grupos quimicos e de suas

reacdes ou interacles, juntamente com a habilidade do perfumista em fazer seu
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balanceamento na composi¢cdo com intuito de criar um produto cosmético que
agrade ao usuario e atenda suas expectativas (GIVAUDAN, 2002).

A estrutura de uma fragrancia é formada por 3 partes: notas de cabeca, de corpo
e de fundo, fundamentadas nas caracteristicas de volatilidade das matérias-primas,
do valor odoriferos dessas, que compdem a fragrancia e podem ser definidas
segundo PINOTTI, 2000:

Notas de Cabeca: é a primeira impressdo do odor que se tem da fragrancia
(quando se abre o frasco do produto ou se aplica o perfume na pele), caracterizada
pelos componentes mais volateis. Na pele, as notas de cabeca permanecem até 15
minutos apos a aplicacdo do perfume. Exemplo: matérias-primas citricas, verdes,
florais, frutais.

Notas de Corpo: representa o “coragao” da fragrancia. Constitui o tema principal
e determina o carater da fragrancia. E formada por componentes de volatilidade
intermediaria. Tem duracdo de 15 minutos até 4h e sera, essencialmente,
responsavel pelo “reconhecimento” do perfume, como se fosse sua “assinatura”,
pois sdo as notas de maior percepcao pelo usuario da fragrancia, e por quem se
aproxima dela. Exemplo: matérias-primas florais, especiarias, aldeidos.

Notas de Fundo: representa a etapa final da fragrancia. Envolve as porcdes
residuais do perfume, sendo formada por componentes de baixa volatilidade e alta
massa molar, considerados popularmente e erroneamente de “fixadores”. As notas
de fundo aparecem depois que as notas de cabeca se evaporaram e as notas de
corpo nao estdo quase presentes. Possui duracéo entre 4 e 8h. Exemplo: matérias-
primas como madeiras, ambar, musk.

No ramo da perfumaria, para que um fabricante tenha garantia de sucesso ao
lancar um produto no mercado de qualidade elevada, e com grandes chances de
aceitacdo pelo consumidor, é fundamental a andlise e o0 monitoramento das
seguintes caracteristicas sensoriais do perfume:

- agradabilidade do odor da fragrancia, que é uma das formas de medir o grau de
aceitabilidade do produto pelo consumidor;

- intensidade, grau de percepcédo do odor pelo usuério, ou seja, se ele é “fraco”,

“moderado”, “forte”, etc.;
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- substantividade, permanéncia residual da fragrancia em um material (pele ou
fita olfativa — tira de papel tipo vergé para avaliacdo da fragrancia), no qual foi
aplicada, ou seja, tempo que a fragrancia permanece neste material;

Segundo Schudel & Quellet, 2004, a substantividade esta relacionada com a
percepcao da fragrancia e a interagdo com o local de aplicagdo. Trés fatores
importantes interferem nesta variavel:

« valor odorifero dos componentes da fragrancia (presséo de vapor dividido pelo
threshold); entende-se threshold como concentracdo minima perceptivel

e composicao do substrato onde foi aplicado;

e pressao de vapor da composi¢cao da fragrancia;

 threshold dos componentes da fragrancia

» efeito de particdo da fragrancia (interacao perfume-substrato).

1.2 Estudo de estabilidade

A adicdo de composi¢cdes aromaticas/fragrancias em produtos de cuidado
pessoal pode apresentar uma Vvariedade de problemas, tais como:
incompatibilidades entre o0s componentes e também com o material de
acondicionamento de composicao aroméatica/fragrancia; alteracdes de cor, causando
amarelamento da formulacdo; e diminuicdo da solubilidade dos componentes,
ocasionando sua separacdo da solucdo. O estudo de estabilidade fornece
indicacBes sobre o comportamento do produto, em determinado intervalo de tempo,
frente as condi¢cdes ambientais diferentes (temperatura baixa, ambiente e elevada) a
que possa ser submetido, considerando o material de acondicionamento, desde a
fabricacdo até o término do prazo de validade (RIBEIRO, 2001; RIBEIRO et al.,
1996; WITTERN et al., 1985 in MAIA, 2002; ANVISA, 2004).

As composi¢des aromaticas sdo formadas por matérias-primas contendo grupos
funcionais como cetonas, aldeidos, ésteres, amidas e alquenos e a realizacdo do

teste de estabilidade, nestas preparacdes, é importante na determinacdo de sua
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integridade na formulacdo e compatibilidade com os demais componentes e
materiais de acondicionamento (SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005).

Tanto a formulacdo quanto a composicdo aromatica/fragrancia podem ser
afetados durante os estudos de estabilidade e, um dos problemas enfrentados pelos
formuladores, é a mudanca de aparéncia do produto devido as fragrancias
utilizadas, fazendo com que o produto muitas vezes apresente alteracdes das
caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor), valores de viscosidade e de pH.
O teste deve considerar as condicdes de armazenamento sob condi¢cées de
temperatura baixa (4,0 £ 2,0 °C), ambiente (22,0 + 2,0 °C) e elevada (45,0 £+ 2,0 °C),
verificando a influéncia da radiacdo ultravioleta na preparacdo. O aumento da
temperatura no armazenamento da formulacdo pode desencadear reacdes quimicas
gue poderao alterar, dentre as diversas caracteristicas analisadas, o odor, pois o
calor pode acelera a quantidade de fragrancia perdida, devido a volatilidade dos
componentes. A exposicdo a luz também pode exercer efeito negativo sobre a
estabilidade da fragrancia, fazendo com que a formulacdo figue amarelada ou
apresente odor desagradavel, muitas vezes caracterizado como “rancificado”
(SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005).

Outro fator que interfere na estabilidade do perfume na formulacdo envolve o
material de acondicionamento. Considerando que o plastico € comumente usado
para o acondicionamento de produtos cosméticos, pode ocorrer a migracdo de
alguns componentes da fragrancia/composicdo aromatica para este material,
alterando o odor. Por isso, também é importante avaliar a estabilidade do produto
incorporado da composicdo aromatica na sua embalagem final e durante todo o
prazo de validade (teste de prateleira) (SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005;
ANVISA, 2004).

Existem muitos problemas de incompatibilidade das fragrancias com a
preparacao cosmetica, pois estas envolvem, principalmente, compostos oleosos e, a
maioria das formulacdes possui agua em sua composi¢do, COmMO 0S Qg€is ou as
emulsdes. Felizmente, grande parte dos cosméticos contém tensoativos que

solubilizam estes compostos, de modo que as fragrancias, muitas vezes, podem ser
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incorporadas diretamente na formulagdo, com a dispersdo prévia em tensoativos,
sem ocorrer problemas de instabilidade (SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005).

Igualmente, formulagdes simples, como fragrancias em alcool etilico, no caso de
colénias, podem produzir alteracdes assim que sdo misturadas. Aldeidos (exemplo:
hidroxiacetal) transformam-se em acetatos (exemplo: dietil acetal) e sua presenca
pode ser identificada analiticamente. Um exemplo classico € o hidroxicitronelal
(Figura 1), quando incorporado em alcool denaturado usado em perfume, mantido
sob radiagdo UV e no escuro, as duas formulacbes, ao serem analisadas por
cromatografia gasosa, indicaram a formacdo da molécula do dietil-acetal, apos 24h,
e 0 processo continuou por até uma semana (BUCCELLATO & BUCCELLATO,
2003).

2C H OH o}
\0 STy ~
HO HO

Hidroxi-citronelial Dietil-acetal
Figura 1. Transformacéo de aldeido em acetal (BUCCELLATO & BUCCELLATO, 2003).

Para as formulacdes com elevada propor¢cao de agua, deve-se considerar que 0S
componentes da fragrancia sdo lipossoluveis, e principalmente possuem
ingredientes como terpenos e sesquiterpeno e outros aromaticos, ciclicos e
policiclicos, que sao insoluveis em qualquer tipo de sistema aquoso (BUCCELLATO
& BUCCELLATO, 2003).

Os testes de estabilidade em preparagcbes cosméticas sdo importantes para
garantir sua qualidade, fornecendo informagBes confidveis que auxiliam na
determinacdo do prazo de validade do produto desenvolvido. S&o necessarios,
também, para orientar no desenvolvimento de formulas, selecionar matérias-primas
e materiais para acondicionamento (RIBEIRO, 2001; RIBEIRO et al., 1996;
WITTERN et al., 1985 in MAIA, 2002; ANVISA, 2004).
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Dentre os fatores que influenciam a estabilidade do produto temos 0s extrinsecos
ou externos a formulacéo, tais como: tempo, temperatura, luz, umidade, oxigénio e
vibrac&o e os intrinsecos ou relacionados a propria natureza das formulacdes, como
interagbes entre os componentes da formula e até com o material de
acondicionamento, que podem interferir na estabilidade do produto. As alteracbes
podem ser de aspecto, cor e odor, valor de pH, densidade e de viscosidade, teor de
componentes e de conservantes, dentre outros (RIBEIRO, 2001; VELASCO-DE-
PAOLA, 2001; RIBEIRO et al., 1996 in MAIA, 2002).

A alteragdo de cor pode vir da fragrancia, mas ndo € a Unica fonte. Pode ser
causada pela instabilidade do corante, pela interacdo de fragrancia com este e
alteracfes induzidas pela luz, além de interacdes do veiculo e da fragrancia com o
material de acondicionamento. Outros fatores que contribuem para a mudanca de
cor envolvem processos de oxidacdo, que ocorrem depois de reacOes de
condensacdao, e as interacfes entre os ingredientes da fragrancia, que podem ser
catalisadas por tracos de ferro ou outros materiais, como particulas com cargas
elétricas positivas ou negativas que vém da agua, ou dos tachos de mistura ou, até,
nos proprios componentes (BUCCELLATO & BUCCELLATO, 2003).

O pH é um fator limitante e um marcador para as reacfes que possam ocorrer
em formulacdes avaliadas durante o teste de estabilidade. O pH béasico (maior que
8,0), para as fragrancias pode causar hidrélise de ésteres, como exemplo, o desvio
do equilibrio, em meio basico, faz com que o éster acetato de benzila seja

hidrolisado, formando o alcool benzilico (Figura 2).

Acetato de benzila Alcool benzilico

Figura 2. Desvio do equilibrio e hidrélise de um éster (BUCCELLATO & BUCCELLATO, 2003).
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As fragrancias possuem inumeras moléculas com estrutura de terpenos
insaturados, propensos a passar por processos de oxidacdo em meio alcalino. Outra
classe de produtos quimicos instaveis sao as lactonas, que tendem a abrir o anel
hidréxiacido do qual foram geradas originalmente (Figura 3). Esta altera¢do quimica
gera um odor desagradavel ao produto, com a formacéo do acido 6-hidréxi-hexénico
(BUCCELLATO & BUCCELLATO, 2003).

Acidc

d-Hexalacton: . ,
d-Hexalactona b-hidroxi-hexonico

Figura 3. Hidrélise de uma lactona (BUCCELLATO & BUCCELLATO, 2003).

Outro fato a ser considerado é a formacao da base de Schiff, muito utilizada no
ramo da perfumaria para formacéo de alguns compostos, por exemplo, aurantiol. E
formada pela combinacdo de um aldeido, por exemplo, hidroxicitronelal, lilial,
hedional e o cantoxal, e uma amina (- NHz) com metil antranilato. Desta reagcéao de
condensacao se produz agua. No caso do aurantiol, ocorre a condensacao do
hidroxicitronelal e metil antranilato, conforme ilustrado na Figura 4 (CALKIN &
JELLINEK, 1994).
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a) b) c) d)
Figura 4. Formacédo da base Schiff aurantiol pela reacdo de condensacédo de hidroxicitronelal e metil
antranilato (CALKIN & JELLINEK, 1994).
Legenda: a) Hidroxicitronelal; b) metil antranilato; c) base Shiff aurantiol; d) agua.
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Um dos problemas no desenvolvimento da base de Schiff, durante o estudo de
estabilidade da fragrancia, € a producdo de coloracdo amarelada ou alaranjada na
formulacdo, que se intensifica com o tempo de armazenamento, interferindo nas
suas caracteristicas fisico-quimicas de qualidade. A diluicdo dos reagentes em
dipropilenoglicol minimiza o problema da formacdo da base de Schiff (CALKIN &
JELLINEK, 1994).

O teste de estabilidade pode ser dividido em etapas: Teste de Estabilidade
Preliminar, Acelerada e Normal e Estudo de Longa Duracéao.

Os Testes de Estabilidade Preliminar e Acelerada séo realizados na fase de
desenvolvimento do produto, auxiliando a escolha das matérias-primas apropriadas
para a formulagdo e aquelas de melhor desempenho nas condi¢cdes avaliadas,
apresentando duracdo aproximada de 1 a 2 semanas, respectivamente. E
considerado como teste de curta duracdo e orientativo, na selecdo das formulacfes
gue mais resistem as condicdes utilizadas no teste. Emprega condi¢cdes extremas de
temperaturas, como 40 a 50 °C ou freezer (-5 a -10 °C), com o objetivo de acelerar
possiveis reacdes entre seus componentes e 0 surgimento de sinais, que devem ser
observados e analisados conforme as caracteristicas de cada tipo de formulacao.
Utiliza-se vidro inerte, como material de acondicionamento (ANVISA, 2004).

O Teste de Estabilidade Normal também é realizado na fase de desenvolvimento
do produto sendo o vidro o material de acondicionamento utilizado, e tem duracao
de 90 a 180 dias, e, geralmente, apresenta condicdes menos extremas (45,0 £ 2,0
°C e 22 + 2,0 °C) do que aquelas aplicadas nas demais etapas do teste e serve
como orientativo para estipular o prazo de validade (preditivo). O Teste de Longa
Duracao (Prateleira) € utilizado para avaliar o comportamento do produto, durante o
seu armazenamento, no material de acondicionamento definitivo, sendo
complementar ao Teste de Estabilidade Normal, e pode ser realizado em paralelo a
este, tem duracdo média do prazo de validade estimado confirmando ou ndo este
tempo, previamente estabelecido no Teste de Estabilidade Normal (RIBEIRO, 2001).

Os ensaios mais comumente utilizados para avaliar a estabilidade de um produto

envolvem: caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor); valor de pH e de
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viscosidade; teor de agua, principios ativos; e contagem microbiana com pesquisa
de patogénicos (CLARO JR., 2001).

As condicBes de armazenamento das amostras, de acordo com a necessidade,
disponibilidade e tipos de produtos a serem analisados, envolvem: temperatura
ambiente (23,0 a 25,0 °C); elevada (40,0 a 50,0 °C); baixa temperatura (5,0 °C —
geladeira); exposicao a luz; temperaturas alternadas (estufa: 40,0 a 50,0 °C, freezer
-5 a -10 °C e gradiente de temperatura) (RIBEIRO, 2001; D’LEON, 2001; RIBEIRO
et al., 1996; WITTERN, 1985 in MAIA, 2002; ANVISA, 2004).

No Teste de Estabilidade praticado na avaliacdo da composicdo aromatica na
area de perfumaria, os produtos sdo armazenados nas seguintes condi¢des: 0 a
4,0 °C; 20,0 ou 25,0; e 37,0 °C ou 40,0 °C por 12 semanas (90 dias ou 3 meses),
como o minimo de condi¢des avaliadas. O armazenamento das amostras a 45,0 ou
50,0 °C também pode ser empregado, exceto para aerossois, pelo risco de
explosdo. Caso seja necessaria a obtencdo de resultados em curto periodo de
tempo, pode ser realizado por quatro semanas a 50,0 °C, mas 0s sinais de
instabilidades devem ser considerados como precaucdo, particularmente se as
amostras ainda estiverem em condi¢cfes satisfatérias as temperaturas de 37,0 ou
40,0 °C, pois as reacdes quimicas que podem ocorrer a 50,0 °C, nao
necessariamente ndo ocorreriam a 37,0 °C ou a temperatura ambiente (BEERLING,
2006).

Os testes de estabilidade s&o procedimentos preditivos baseados em dados
obtidos para produtos armazenados sob condicfes, nas quais se acredita que
acelerem mudancas que possam vir a ocorrer em condicées de mercado. Como
todo procedimento preditivo, os resultados n&do sao absolutos, mas tém
probabilidade de sucesso. Essa probabilidade aumenta quando as condi¢bes do
teste se aproximam daquela de mercado e quando a duracdo do teste é mais longa
(RIBEIRO, 2001; D'LEON, 2001; KHURY, 2001 in MAIA, 2002, ANVISA, 2004).
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2. Objetivo

Determinar a formulacdo mais estavel para o estudo clinico em relagéo ao

aspecto, avaliacdo olfativa, cor e valor de pH

3. Material e métodos

3.1 Material
3.1.1 Solvente

= Alcool etilico desodorizado e neutro 80°GL, grau de pureza analitico, produto

comercializado pela Usina Ester.
3.1.2 Matérias-primas

» Composi¢cdo aromatica: componente aromatico, produto comercializado pela
Givaudan®
= [rgasan® DP 300 (Triclosan): conservante da formulacdo, grau de pureza

farmacéutico, produto comercializado pela Ciba®

3.1.3 Formulacgbes

As formulacdes foram preparadas seguindo a sequéncia a seguir e a unica

diferenca entre elas foi a composicdo aromatica utilizada (Tabela 1).

Tabela 1. Formulagdes preparadas para o estudo de estabilidade

Formulagdo (%p/p)

Componentes

A

B

C

Caracteristica olfativa

Floral verde amadeirado

Floral frutado amadeirado

Floral frutado ambarado

Composicdo aroméatica 12,0 12,0 12,0
Irgasan DP 300 © (INCI: triclosan) 0,1 0,1 0,1
Alcool etilico desodorizado g.s.p. 100,0 100,0 100,0
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3.1.4 Material de acondicionamento

Todas as formulagcbes que foram desenvolvidas e avaliadas no Teste de

Estabilidade Normal utilizaram como material de acondicionamento, frascos de

vidro inerte com capacidade de 20 mL.

3.1.5 Equipamentos

e Refrigerador - Metalfrio Frost Free - Modelo VB 50R;

e Peagbmetro para bases alcodlicas - Micronal - Modelo B474;

e Estufa com graduacido de temperatura até 45,0 + 2 °C - Nova Etica modelo
411-DE;

e Agitador Mecanico - lka Labortechnik - Modelo Rw -20

3.2 Métodos

3.2.1 Estudo Critico dos Componentes

e Composicdo aromatica — fragrancia Ciclo 1910%, 1911®, 1912®, Givaudan
« Conservante da formulacédo — Irgasan® DP 300, CIBA

e Solvente e veiculo — Alcool etilico desodorizado e neutro

3.2.2 Preparo das formulagdes

Aproximadamente 200,0 g de produto foram preparados de cada formulacéo
descrita. Inicialmente, num béquer de vidro de 650 mL pesou-se a composicéo e,
em seguida, o Irgasan® DP 300 que foi adicionado & preparacdo aromatica e
homogeneizou-se, por meio do agitador mecéanico IKA. Esta pré-mistura foi
adicionada ao &lcool e completou-se a massa da formulacdo até 200,0 g com o
mesmo solvente.

Foram acondicionados 15 mL (aproximadamente 3/4 da capacidade do frasco)
de todas as formulagdes em frasco de vidro inerte de capacidade de 20 mL e com
tampa de rosca plastica. No total, em duplicata para cada tempo de avaliacdo
(inicial, 15, 30, 60 e 90 dias), foram necesséarios 10 frascos de vidro, para cada

formulacao, para o Teste de Estabilidade Normal diretamente..
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3.2.2.1. Amostras avaliadas

As amostras avaliadas foram as citadas na Tabela 1, e permaneceram por 48
horas em maceracdo (periodo em repouso para permitir uma reorganizacdo das
moléculas no produto) antes da realizacdo da avaliagdo inicial (tp) no Teste de
Estabilidade Normal (BEERLING, 2006).

3.2.2.2. Variaveis analisadas

a) Caracteristicas organolépticas

As caracteristicas organolépticas das amostras foram observadas, seguindo
como referéncia a amostra recém-preparada e macerada a 48 horas. Aquelas
mantidas na condicdo de geladeira (4,0 £ 2,0 °C) também serviram como parametro
de comparacdo, pois as amostras apresentam o minimo de alteracdo. As variaveis
avaliadas envolveram o aspecto e a cor. O odor foi avaliado na avaliacdo sensorial

olfativa.

b) Valor de pH
Como sdo amostras em base alcodlica, foram submetidas tal qual a leitura em

peagdmetro para bases alcoolicas a temperatura de 22,0 £ 2,0 °C.

c) Avaliagéo sensorial olfativa

Um grupo de 5 pessoas avaliou o perfume nas amostras segundo a escala
numerica categorizada de 5 pontos citados nos itens cl e c2, conforme protocolos
de estabilidade e sensorial citados na literatura (IACONA, 2000; MEEILGAARD et
al., 1999). Cada formulacdo foi avaliada em cada condicdo de temperatura, em
relacdo a amostra armazenada em geladeira (4,0 £ 2,0 °C) e aos resultados obtidos
da avaliacao inicial, apés as 48 horas de maceracao.

Segue abaixo a escala para avaliacdo sensorial olfativa para caracteristica e
intensidade de perfume:

c 1) Caracteristica de perfume

1,0 = Sem alteragao
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1,5a 2,0 =leve alteracéo

2,5 a 3,0 = moderada alteracao

*3,5 = alteragcdo consideravel, porém aceitavel, pois se reconhece a fragrancia
**4,0 = alteracdo consideravel, reprovada a fragrancia

**4 5 a 5,0 = ndo reconhece a fragrancia, reprovada

c 2) Intensidade de perfume

1,0 = Sem alteracao

1,5a 2,0 = leve perda

2,5 a 3,0 = moderada perda

*3,5 = perda consideravel, porém aceitavel, pois se reconhece a fragrancia
**4.0 = perda consideravel, reprovada a fragrancia

**4.5 a 5,0 = somente odor de base (produto sem perfume), reprovada

* E considerado valor de atencdo (3,5), “borderline”, no qual a amostra esta
proxima da linha de reprovacédo: houve uma alteracdo e perda de intensidade

consideraveis de odor, porém ainda aceitavel.

** amostra reprovada: nao se reconhece mais a fragrancia e predominio do odor

de base sem perfume ou descaracterizacao da fragrancia.

3.2.2.3 Avaliagéao inicial
Apés 48 horas de preparo das formulagbes, cada uma foi avaliada inicialmente,

conforme as variaveis descritas no item 3.2.2.2.

3.2.2.4 Condi¢cbes de armazenamento e avaliagéo
Exposicdo das amostras as seguintes condicbes e periodos de avaliacdo, de
acordo com adaptacdes da literatura (; ANVISA, 2004; BEERLING, 2006).
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o Geladeira (4,0 £ 2,0 °C)

o Temperatura ambiente com luz solar indireta (sem incidéncia do sol, mas
com luminosidade — sob acédo de radiacdo UV), a 22,0 + 2,0 °C (sala
climatizada)

o Estufa (45,0 = 2,0 °C)

Nos tempos de 15, 30, 60 e 90 dias, as amostras foram retiradas das condi¢cées
e foi esperado tempo suficiente para todas alcangcarem a temperatura de
22,0 £ 2,0 °C, tomando como referéncia a formulacdo avaliada inicialmente e

também a armazenada a 4,0 £ 2,0 °C (geladeira).

4. Resultados e discussao

O estudo de estabilidade em formulagdes cosméticas tem sido muito discutido
por pesquisadores e profissionais da area.

Atualmente no Brasil, quando existe a solicitacdo do registro de produto
cosmeético, os orgaos de regulamentacdo exigem que as empresas apresentem 0s
estudos de estabilidade indicativos do prazo de validade estimado, que se
confirmard, posteriormente, com a continuacao do estudo ((ANVISA, 2004).

Existem variabilidade e discordancia quanto as condi¢cdes e valores de tempo
aos quais as amostras devem ser submetidas para o teste de estabilidade.
Normalmente, utilizam-se temperaturas elevadas (40 a 50 °C), ambiente (22 a
25 °C) e geladeira (3 a 5 + 2,0 °C); sendo no minimo 3 condicbes as quais 0
cosmético deve ser submetido para ser avaliado. Quanto ao periodo de tempo, o
minimo € de trés meses de estudo e prolonga-se durante todo o prazo de validade
do produto, com acompanhamento periddico (RIBEIRO, 2001; BEERLING, 2006). A
avaliacdo da estabilidade sob temperatura ambiente tenta simular a condi¢cdo de
mercado que o produto é submetido. Se ap6s o periodo de vencimento o produto
estiver em condi¢cdes adequadas ou ndo de uso, sera reavaliado novo prazo com

aumento ou diminuicdo do mesmo, respectivamente. Desta forma define-se o
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histérico do produto que é fundamental para a sua manutencao no mercado. A vida
de prateleira é que define o prazo de validade real.

A seguir estdo apresentados os resultados (Tabelas 2, 3 e 4) para as
composicBes aromaticas ciclo 1910%, 1911®, 1912°, respectivamente, em relacéo as
caracteristicas fisicas e fisico-quimicas (aspecto e cor) e valores de pH das
formulacdes avaliadas, inicialmente, e, ap0s exposicdo as condicdes de teste
temperatura ambiente (22,0 = 2,0 °C), estufa (45,0 + 2,0 °C) e geladeira (4,0 + 2,0
°C). As variagbes de pH em funcdo do tempo de armazenamento estédo
representadas nas Figuras 5, 6 e 7. Os resultados do sensorial olfativo para a
composicéo aromatica Ciclo 1910® em caracteristica e intensidade de perfume estdo
apresentados nas Tabela 5 e Figura 8; para a Ciclo 1911 nas Tabela 6 e Figura 9;

para a Ciclo 1912° nas Tabela 7 e Figura 10.
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Tabela 2. Avaliacdo fisica e fisico-quimica da composicdo aromatica Ciclo 1910®, durante o Teste de Estabilidade

Normal
CONDICOES DE ARMAZENAMENTO
Gel T.A. E
t arm (dias)
to 15 30 60 90 15 30 60 90 15 30 60 90
Variaveis
Aspecto N N N N N N N N N N N N N
Cor LA LA LA LA LA LA LA LA LA LA LA LA LA
pH 5,2 5,3 5,2 5,3 5,0 5,0 5,3 5,2 4,8 4,9 4.8 4.6 4,2
% de variacdo de pH 0,0 1,9 0,0 1,9 3,8 3,8 1,9 0,0 7,7 5,8 7,7 115 | 19,2

Legenda:

t arm (dias):tempo de armazenamento (dias); to: 48h apds o preparo da formulacao; Gel: geladeira (4,0 + 2,0 °C);
T.A.: temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C) ; E: Estufa (45,0 = 2,0 °C)

aspecto: N - normal, sem alteracdo; LM — Levemente alterado; IM — Intensamente modificado

cor: N- Normal, sem alteracdo; LA — Levemente alterado; A — Amarelo; IA — Intensamente amarelado
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Tabela 3. Avaliacdo fisica e fisico-quimica da composicdo aromética Ciclo 1911®, durante o Teste de Estabilidade

Normal
CONDIC;@ES DE ARMAZENAMENTO
Gel T.A. E
t arm (dias)
to 15 30 60 90 15 30 60 90 15 30 60 90
Variaveis
Aspecto N N N N N N N N N N N N N
Cor N N N N N N N N LA N LA A A
pH 57 5,8 5,6 5,8 5,3 5,6 5,4 5,3 5,2 5,1 4,8 4,6 4,3
% de variacdo de pH 0,0 1,8 1,8 1,8 7,0 1,8 5,3 7,0 88 | 105 | 158 | 19,3 | 24,6

Legenda:

t arm (dias):tempo de armazenamento (dias); to: 48h apds o preparo da formulacédo; Gel: geladeira (4,0 + 2,0 °C);
T.A.: temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C) ; E: Estufa (45,0 = 2,0 °C)

aspecto: N - normal, sem alteracdo; LM — Levemente alterado; IM — Intensamente modificado

cor: N- Normal, sem alteracdo; LA — Levemente alterado; A — Amarelo; IA — Intensamente amarelado
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Tabela 4. Avaliacéo fisica e fisico-quimica da composicdo aromética Ciclo 1912®, durante o Teste de Estabilidade

Normal
CONDI(;(’SES DE ARMAZENAMENTO
Gel T.A. E

t arm (dias)

to 15 30 60 90 15 30 60 90 15 30 60 90
Variaveis
Aspecto N N N N N N N N N N N N N
Cor LA LA LA LA LA LA A A IA LA IA IA IA
pH 5,6 5,4 5,0 5,3 5,0 5,3 5,1 5,3 4,4 4,9 4,6 4,6 4,2
% de variacdo de pH 0,0 3,6 107 | 54 | 107 | 54 8,9 54 | 214 | 125 | 179 | 179 | 250
Legenda:

t arm (dias):tempo de armazenamento (dias); to: 48h ap0ds o preparo da formulacéo; Gel: geladeira (4,0 + 2,0 °C);
T.A.: temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C) ; E: Estufa (45,0 = 2,0 °C)
aspecto: N - normal, sem alteracdo; LM — Levemente alterado; IM — Intensamente modificado

cor: N- Normal, sem alteracdo; LA — Levemente alterado; A — Amarelo; IA — Intensamente amarelado
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Antes de se justificar as alteragcbes ocorridas por meio das variaveis
analisadas no item 3.2.2.2, deve-se levar em conta que as trés fragrancias
(Ciclo® 1910, Ciclo® 1911 e Ciclo® 1912) apresentam rotas olfativas diferentes e
esta distincdo entre elas, devido as caracteristicas intrinsecas de cada
formulacdo, favorece alguns processos oxidativos durante a avaliacdo da
estabilidade.

Pode-se evidenciar, entre as formulacdes representadas nas Tabelas 2, 3 e
4, que a fragrancia Ciclo® 1912, com caracteristica olfativa floral frutado
ambarado, se traduz em uma fragrancia fresca, porém com aspecto doce no
fundo. As fragrancias com fundo doce, devido a presenca de vanila na
formulacdo, tém uma propensdo maior aos processos oxidativos e,
consequentemente, agregam cor ao produto final. Esta constatacéo foi verificada
pelo amarelamento gradativo, chegando ao intenso amarelamento, a partir de 30
dias na estufa (45,0 £ 2,0 °C), e, portanto, na variavel cor esta formulacdo foi
considerada reprovada. Este processo de amarelamento € justificado com a
elevacdo da temperatura que acelera as reacdes de decomposicdo como 0s
processos oxidativos, ou até mesmo a formacgédo da base de Schiff como citado
em literatura (SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005).

As formulagdes Ciclo® 1910 (floral verde amadeirado) e 1911 (floral frutado
amadeirado) que sao fragrancias com rota olfativa mais fresca e um fundo com
menor intensidade, porém menos propenso a ter reagdes Ou pProcessos
oxidativos, por conseguinte, foram consideradas aprovadas nas variaveis
aspecto e cor, por apresentarem alteracdes consideradas aceitaveis. Observou-
se a ocorréncia de amarelamento entre conceito “leve” e “amarelo” apenas na
condicdo de estufa (45,0 = 2,0 °C), esperado pela aceleragdo de processos de
degradagéo. A formulagédo Ciclo® 1911 apresentou o conceito “amarelo” a partir
de 60 dias em estufa (45,0 £ 2,0 °C), devido ao aspecto frutado, pois alguns
ésteres agregam o aspecto sensorial “frutal” & composicdo aromatica e estao
mais propensos a apresentar processos de hidrélise, propiciando alteracdes no
valor de pH do produto, enquanto que na Ciclo® 1910 foi observado “leve
amarelamento” apenas apdés 60 dias em estufa, portanto foi a formulacéo
considerada mais estavel nessas variaveis. Esta formulacdo, tendo uma
caracteristica mais “verde’, tende a ter processos oxidativos com menor

intensidade, porém com reducdo mais acentuada de intensidade.
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Figura 5. Variacdo do pH (%) em funcéo do tempo armazenamento em geladeira (Gel) das

composi¢des aromaticas Ciclo 1910%, 1911® ,1912° durante o estudo de estabilidade normal

Legenda:
Gel:geladeira (4,0 £ 2,0 °C)

30 ~
25 A
20
15 -

10 -

% Variacédo do pH

0 —

—e— Fragrancia Ciclo® 1910
—a— Fragrancia Ciclo® 1911
—a— Fragrancia Ciclo® 1912

t0 15 ‘ 30 ‘ 60
TA

tempo (dias)

Figura 6. Variagdo do pH (%) em funcdo do tempo armazenamento em temperatura
ambiente (T.A) das composicdes aromaticas Ciclo 1910°, 1911°,1912° durante o estudo de

estabilidade normal
Legenda:

T.A.: temperatura ambiente (22,0 £ 2,0 °C)
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% Variacdo do pH

30 -

25 -

20 -

15 - —e— Fragréancia Ciclo® 1910
—a— Fragrancia Ciclo® 1911
10 ~ —a— Fragrancia Ciclo® 1912

t0 15‘30‘60‘90
E

tempo (dias)

Figura 7. Variacdo do pH (%) em funcdo do tempo armazenamento em estufa (E) das
composi¢des aromaticas Ciclo 1910, 1911%, 1912° durante o estudo de estabilidade normal
Legenda:

E: Estufa (45,0 + 2,0 °C)

As Figuras 5, 6 e 7, que representaram a variacdo do valor de pH em funcao
do tempo nas condigbes de armazenamento indicadas, demonstraram que a
variagdo de pH pode indicar rea¢gbes de degradagcdo ou processos oxidativos,
ocasionando um aumento ou diminuicdo da variavel (BRASIL, 2001; ANVISA,
2004). Para as formulagdes Ciclo® 1911 e 1912, apés 60 dias de
armazenamento, foram afetadas as temperaturas ambiente (22,0 + 2,0 °C) e,
principalmente, estufa (45,0 £ 2,0 °C).

Segundo, IACONA, 2000, considera-se aprovada uma fragrancia em
estabilidade quando ocorrer variacdo de pH em relacdo ao tp, de no maximo
25%, principalmente, em temperatura elevada (45 a 50,0 £ 2,0 °C), pois
provavelmente acima deste valor, verificou-se algum tipo de alteragdo olfativa na
fragrancia, que a reprova quanto & sua aceitagdo. A formulagdo Ciclo® 1910 foi a
mais estavel nesta variavel por apresentar variacdes de pH entre 5 e 20% em
relacdo ao ty apenas em temperatura elevadas, sendo que a variacdo de 20%
ocorreu apdés 90 dias em estufa (45,0 + 2,0 °C). Entretanto, a formulagéo
Ciclo®1911 apresentou variacdes do pH entre 5 e 25% em relacéo ao to, que se

tornou gradativa a partir dos 30 dias em temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C) e
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estufa (45,0 + 2,0 °C), o que se justifica pela caracteristica frutada da formulacao,
pela hidrélise dos ésteres que provoca o aumento da variagdo de pH.
Considerando-se a caracteristica da formulacdo Ciclo® 1912 apresentada na
Figura 7, a presenca de ésteres que conferem o aspecto frutado, que podem
alterar o valor do pH e o fundo ambarado, que confere caracteristica adocidada,
propiciam aumento de reacfes de decomposi¢cdo, como 0S processos oxidativos.
Portanto, foi a composi¢do que teve maior variagdo de pH, mesmo em geladeira
(4,0 £ 2,0 °C), variando entre 5 e 10% em relacdo ao tp e, apos 90 dias em estufa
(45,0 + 2,0 °C), evidenciou-se variacdo de 30%. Entre as 3 formulacées, a Ciclo®
1912 foi a que demonstrou a maior variacdo do pH e, consequentemente, a de
menor estabilidade nesta varidvel. A partir das avalia¢des caracteristicas fisicas e
fisico-quimicas, a escolhida foi a formulacdo Ciclo 1910®, por apresentar menor
alteracdo de cor, levemente amarelada na estufa (45,0 £ 2,0 °C) durante o
periodo de 90 dias e a menor variacdo de pH como discutido anteriormente,

segundo as condi¢des citadas no item 3.2.2.2.

Tabela 5. Avaliacdo sensorial olfativo de caracteristica e intensidade de

perfume da composicdo aromatica Ciclo 1910° durante o estudo de estabilidade

normal
condi¢cdes de armazenamento
tarm Gel T.A. E
(dias)
C I C I C [
15 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
30 1,0 1,0 15 15 2,0 2,5
60 1,0 1,0 15 2,0 2,5 3,0
90 1,0 1,0 1,5 2,5 3,0 3,0
to = 1,0

Legenda: t arm (dias): tempo de armazenamento em dias; t,: 48h apés o preparo da
formulagéo; Gel: geladeira (4,0 £ 2,0 °C); T.A.: temperatura ambiente (22,0 £ 2,0 °C) ; E: Estufa
(45,0 £ 2,0 °C). C: Caracteristica do perfume; I: Intensidade do perfume
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Escala de avaliagcédo

5,0
4,5 -
4,0 -
3,5 1
3,0
2,5 A
2,0
1,5 A
1,0
0,5 -

—s— Caracteristica

—— Intensidade

0,0

15 dias

30 dias

60 dias

GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E GEL’T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E

90 dias

Figura 8. Avaliacdo sensorial olfativo de caracteristica e Intensidade de perfume da

composicdo aromatica Ciclo 1910® durante o estudo de estabilidade normal

Legenda:

Gel:geladeira (4,0 £ 2,0 °C); T.A.: temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C); E: Estufa (45,0 + 2,0 °C)

Tabela 6. Avaliacdo sensorial olfativo de caracteristica e intensidade de

perfume da composicdo aromatica Ciclo 1911° durante o estudo de estabilidade

normal
condi¢cbes de armazenamento
tarm Gel T.A.
(dias)
C I C I C I
15 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
30 1,0 1,0 1,5 1,5 2,0 2,5
60 1,0 1,0 2,0 2,0 3,0 3,5
90 1,0 1,0 2,0 2,5 3,5 3,5
o= 1,0

Legenda: t arm (dias): tempo de armazenamento em dias; t,: 48h apdés o preparo da

formulacéo; Gel: geladeira (4,0 £ 2,0 °C); T.A.: temperatura ambiente (22,0 £ 2,0 °C) ; E: Estufa

(45,0 £ 2,0 °C). C: Caracteristica do perfume; I: Intensidade do perfume
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Escala de avaliagédo

—e— Caracteristica
—8— |ntensidade

15 dias

30 dias

60 dias

GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E
90 dias

Figura 9. Avaliacdo sensorial olfativo de caracteristica e intensidade de perfume da

composicdo aromatica Ciclo 1911° durante o estudo de estabilidade normal

Legenda:

Gel:geladeira (4,0 £ 2,0 °C); T.A.: temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C); E: Estufa (45,0 + 2,0 °C)

Tabela 7. Avaliacdo sensorial olfativo de caracteristica e intensidade de

perfume da composicédo aromatica Ciclo 1912° durante o estudo de estabilidade

normal
condicbes de armazenamento
tarm Gel T.A.
(dias)
C I C I C I
15 1,0 1,0 1,0 1,0 1,5 1,5
30 1,0 1,0 2,0 2,5 2,5 3,0
60 1,0 1,0 2,5 25 3,5 3,5
90 1,0 1,0 3,0 3,5 4,0 4,5
to = 1,0

Legenda: t arm (dias): tempo de armazenamento em dias; to: 48h apés o preparo da
formulacéo; Gel: geladeira (4,0 £ 2,0 °C); T.A.: temperatura ambiente (22,0 £ 2,0 °C) ; E: Estufa

(45,0 £ 2,0 °C). C: Caracteristica do perfume; I: Intensidade do perfume
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5,0
4,5 -
4,0 -
3,5 1

3,0

—e— Caracteristica
2,5 -

—a— |ntensidade

2,0 A
1,5 A
1,0 A
0,5
0,0

Escala de avaliacdo

GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E GEL‘T.A.‘ E

15 dias 30 dias 60 dias 90 dias

Figura 10. Avaliagdo sensorial olfativo de caracteristica e intensidade de perfume da
composi¢ao aromatica Ciclo 1912° durante o estudo de estabilidade normal
Legenda:
Gel:geladeira (4,0 £ 2,0 °C); T.A.: temperatura ambiente (22,0 + 2,0 °C); E: Estufa (45,0 + 2,0 °C)

As fragrancias ou composi¢cfes aromaticas podem ser afetadas durante os
estudos de estabilidade e um dos problemas enfrentados pelos formuladores é a
alteracdo na aparéncia do cosmeético devido as fragrancias utilizadas, fazendo
com que o produto muitas vezes figue com cor, viscosidade e transparéncia
alteradas (SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005).

Considerando as andlises das Figuras de 8, 9 e 10, que considera a
interpretacdo que quanto maior o valor na escala descrita no item 3.2.2.2, mais
instavel é a formulacéo, justificando que as notas de cabeca sdo as primeiras a
serem percebidas, durante o ato da compra de um produto cosmeético com a
incorporagdo da composi¢do aromatica, mas que apos alguns minutos nao séo
mais percebidas quando aplicadas na pele, mesmo na condi¢cdo de temperatura
ambiente. As notas de corpo, componentes de volatilidade média, foram afetados
ligeiramente, em temperaturas elevadas, em relagédo a outras matérias-primas da
fragrancia. Portanto, em relacdo a intensidade de perfume, era natural que

ocorresse a reducdo deste parametro principalmente a 45,0 £ 2,0 °C, apos 90
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dias, pois favorecem a perda dos componentes mais volateis, que sao
denominados “notas de cabeca” do perfume. Os valores para intensidade de
perfume permaneceram maior ou igual em nota que a caracteristica do perfume,
segundo a escala descrita no item 3.2.2.2 (SCHUELLER & ROMANOWSKI,
2005).

Durante o estudo ocorreu reducdo considerada moderada, segundo as
escalas descritas no item 3.2.2.2, tanto em intensidade perfume quanto em
relacdo a caracteristica do perfume, apresentando um equilibrio entre os dois
atributos observados nas Tabelas 5 e Figura 8 (caracteristica e intensidade de
perfume) para formulacdo Ciclo 1910®. Neste trabalho, na condicdo mais extrema
de temperatura estudada (45,0 £ 2,0 °C), na qual se espera a aceleracdo dos
processos oxidativos dos componentes da fragrancia, a preparacdo cosmeética
Ciclo 1910® foi a escolhida por apresentar resultados mais satisfatorios e
olfativamente mais aceitaveis comercialmente na avaliacdo sensorial olfativa de
caracteristica e intensidade de perfume. A colénia Ciclo 1910®, em funcéo do seu
perfil olfativo (floral verde amadeirado), estava menos propensa a apresentar
processos oxidativos. No entanto, apresentou reducao acentuada na intensidade,
porém mais aceitavel pois ndo atingiu na escala olfaltiva o valor em média 4,0
demonstrados nas Tabelas 5 e Figura 8 (caracteristica e intensidade de
perfume), correspondente a nota de corte, conforme a metodologia empregada
para avaliacdo sensorial olfativa descrita no item 3.2.2.2.

As formulagbes Ciclo 1911® e 1912®, conforme justificado anteriormente,
tiveram os valores na escala sensorial maiores, acentuadamente, principalmente,
em intensidade de perfume observadas nas Tabela 6 e Figura 9; Tabela 7 e
Figura 10, respectivamente. A formulacdo Ciclo 1912® foi reprovada por
apresentar um valor em média 4,0 a 45,0 + 2,0 °C apds 60 dias, e a formulacéo
Ciclo 1911® apresentou notas elevadas, valor em média 3,5; considerado
limitrofe ou popularmente denominado “borderline” ja ilustrado anteriormente,
segundo as escalas citadas no item 3.2.2.2.

Portanto, pode-se considerar a fragrancia Ciclo 1910® a mais estavel frente as
reacOes oxidativas ou a formacdo da base de Schiff e resistente a exposicdo a
luz UV, e com alteracdes olfativas tanto em caracteristica quanto em intensidade
de perfume aceitédveis. O resultado é considerado aceitavel e, que dentro do

mercado da perfumaria ou em qualquer indlstria de produto acabado, este
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produto estaria dentro das especificagbes e aprovado para uso comercial
(SCHUELLER & ROMANOWSKI, 2005).

5. Conclusdes

A fragrancia Ciclo 1910® apresentou maior estabilidade durante a
avaliacdo do Teste de Estabilidade Normal, mesmo em valores de
temperaturas elevadas (45,0 = 2,0 °C) que favorecem 0S processos
degradativos, em relagdo a cor (apenas leve amarelamento em
temperaturas elevadas), menor variagdo de pH (menor que 25%) e
olfativa; considerados aceitaveis tanto em caracteristica quanto em
intensidade de perfume, valores igual a 3,0 na escala em temperaturas
elevadas, considerado queda de intensidade e alteracdo de

caracteristica aceitavel.

A fragrancia Ciclo 1911® apresentou os resultados intermediarios na
avaliacdo da estabilidade. Nas variaveis analisadas, apresentou
amarelamento leve em temperatura elevada (45,0 £ 2,0 °C), variacéo
de pH (préximo de 25%) e alteragbes olfativas consideraveis
“borderline” (3,5) na escala tanto para intensidade quanto para

caracteristica olfativa no estudo de Estabilidade Normal.

A fragrancia Ciclo 1912° apresentou resultados de menor estabilidade
durante o Teste de Estabilidade Normal. Nas variaveis analisadas,
apresentou amarelamento leve a moderado, em temperatura baixa (4,0
+ 2,0 °C) e ambiente (22,0 + 2,0 °C), maior variagao de pH (30%) e
alteracdes olfativas consideraveis, acima de 4,0 na escala tanto para
intensidade quanto para caracteristica olfativa no estudo de

Estabilidade Normal.
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