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RESUMO

Os residuos de abatedouro bovino constituem uma fonte de matéria organica, que
guando disposta de forma inadequada pode causar danos ao meio ambiente, havendo
necessidade de uma alternativa para sua utilizacdo que reduza os impactos. Parte
desses residuos sdo 0ssos, constituidos por aproximadamente 1/3 de colageno, proteina
mais abundante em mamiferos, que tem a funcédo de sustentar os tecidos. O presente
trabalho visa formular um creme hidratante que contenha colageno extraido dos residuos
0sseos bovinos. Para tanto, realizou-se uma extracdo &cido-base utilizando um
planejamento experimental de dois fatores que resultou em 11 amostras de 0ssos,
variando o tempo de tratamento térmico de 30 a 60 minutos e a concentracdo de NaOH
de 5 a 7%. Foram analisados quantitativamente rendimento e cinzas da amostra de
colageno obtida. Para caracterizar o creme hidratante, analisou-se fatores como pH,
viscosidade, densidade e estabilidade das fases, bem como anélise sensorial descritiva,
teste de afetividade e de aceitacdo do produto. De acordo com o tratamento estatistico
do planejamento experimental realizado no software Action 3.2.6, para um intervalo de
confianga de 95%, os fatores estudados ndo apresentaram interacdo. O rendimento
médio obtido foi de 17% e a quantidade de matéria organica presente no extrato indicada
no teste de cinzas foi de 89%. A intencdo de compra avaliada no teste sensorial do
produto foi de 60% e o nivel de afetividade 87%. Com isso, percebe-se que o residuo
0sseo de abatedouro bovino apresenta-se como alternativa em potencial para gerar um
produto com valor agregado e com aceitacdo positiva no mercado, reduzindo

consequentemente os danos decorrentes de seu descarte na natureza.

PALAVRAS-CHAVE: Residuo sélido, extracdo acido-base, colageno, creme hidratante,

analise sensorial.



ABSTRACT

Cattle slaughterhouse residues are a source of organic matter, which when improperly
disposed can cause damage to the environment, hence there is a need for an alternative
that reduces the impact. A fraction of these residues is bones, constituted of approximately
1/3 of collagen, the most abundant protein in mammals, which has the function to support
the tissues. The present work aims to formulate a moisturizing cream that contains
collagen extracted from the bovine bone residues. An acid-base extraction was performed
using a two-factor experimental design that resulted in 11 bone samples, varying the heat
treatment time from 30 to 60 minutes and the NaOH concentration from 5 to 7%. The yield
and ash of the extracted collagen sample were quantitatively analyzed. To characterize
the moisturizing cream, it was analyzed factors such as pH, viscosity, density and stability,
as well as descriptive sensory evaluation, affective and product acceptance test.
According to the statistical treatment of the experimental planning performed in the
software Action 3.2.6, for a 95% confidence interval, the studied factors did not present
interaction. The average yield obtained was 17% and the amount of organic matter
present in the extract indicated in the ash test was 89%. The purchase intention evaluated
in the sensorial test of the product was of 60% and the level of affectivity 87%. Thus, it
can be noticed that bovine slaughterhouse bone residue represents a potential alternative
to generate a product with added value and positive acceptance in the market,

consequently reducing damages by its disposal in nature.

KEYWORDS: solid waste, acid-base extraction, collagen, moisturizing cream, sensory

analysis.
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1 INTRODUCAO

Os padrbes estéticos de beleza tomaram um grande espac¢o na sociedade. A busca por
uma boa imagem, a ascensédo da mulher nas empresas, o0 aumento da expectativa de
vida e uma cultura cada vez mais voltada ao cuidado com a saude e o bem estar, foram
fatores que contribuiram para o crescimento da industria de cosméticos. No Brasil esse
setor tem ampla representatividade, ocupando a 82 posicdo mundial em relagédo ao
consumo de produtos para a pele (ANGONESE, 2008, p.24; ABIHPEC, 2016, p.1).

O uso de cosmeéticos € bem disseminado na populacdo, destacando-se principalmente
0s gque possuem finalidades estéticas, diferentemente do que ocorria no passado, onde
seu uso era principalmente para combater mau-cheiro, devido aos precarios habitos
higiénicos. Desde a antiguidade, diversos produtos foram usados para higiene pessoal
ou com finalidades cosméticas. Os egipcios preparavam cremes a base de gordura
animal e vegetal, cera de abelha, mel e leite com a finalidade de proteger a pele das altas
temperaturas. Também hé relatos de que a rainha Cledpatra hidratava pele e cabelo com
leite (GALEMBECK; CSORDAS, 2009).

Ao longo do tempo, receitas caseiras de produtos estéticos passaram a ser divulgadas
em livros. No periodo pés-guerra, o ingresso da mulher no mercado de trabalho resultou
em menor tempo para tarefas domeésticas, o que impulsionou a comercializacdo de
produtos cosméticos e de higiene pessoal industrializados, em vez dos produtos caseiros.
Empresas multinacionais, como Avon e L’Oréal, se instalaram no Brasil, devido as
politicas de incentivo dos anos 50 (GALEMBECK; CSORDAS, 2009; LEONARDI, 2008,
apud RASCHE, 2014, p. 3).

A industrializacdo desse setor passou por duas fases. A primeira, durante o século XIX,
se deu por formulagdes em que os compostos eram sintetizados quimicamente, uma vez
gue os compostos naturais ndo eram capazes de atender a demanda e apresentava
elevados custos. Na segunda, ocorrida no século XX, houve crescimento do setor e
desenvolvimento de novas tecnologias, com o surgimento de um novo perfil de
consumidor que, movido por preocupagdes referentes ao meio ambiente, a saude e a

seguranca, preza o consumo sustentéavel, acdes responsaveis das empresas, priorizam



0 uso de ingredientes naturais e pedem o fim dos testes de formulacbes em animais
(VILHA, 2009).

Com o crescimento no setor cosmeético, as empresas passaram a investir em produtos
funcionais que aumentam a competitividade no mercado. Muitas inddstrias quimicas
buscam substituir os agentes sintéticos por substancias naturais similares as encontradas
na pele. Uma opcgédo é a utilizagdo do colageno e seus derivados nos mais diversos
processos industriais, permitindo uma maior valorizacdo de seus subprodutos
(PRESTES, 2013).

De acordo com Tonhi e Plepis (2002) o coldgeno é uma proteina fibrosa presente na pele,
tenddes, 0ssos, dentes, vasos sanguineos, intestinos e cartilagens, correspondendo a
30% da proteina total do corpo humano. Por ser facilmente degradada, reabsorvida pelo
corpo e permitindo uma boa adesado celular é amplamente utilizada em aplicacbes

biomédicas.

Processos de extracdo de colageno visando o reaproveitamento tém se tornado uma
busca constante, uma vez que ele é extraido de fontes animais, principalmente de peles,
carne de porco, couro e 0ssos bovinos (GOMEZ-GUILLEN et al., 2011).

O efetivo de bovinos no Brasil, segundo o Departamento de Agricultura dos Estados
Unidos (USDA), é responsavel por 22,5% do rebanho mundial, aproximadamente 215
milhdes de cabecas, atras apenas da india. O pais também teve participacéo de 16,3%
da producéo global de carne bovina, sendo o segundo maior produtor que, juntamente
com os Estados Unidos e a Unido Europeia, correspondem a aproximadamente 48,5%
da carne produzida mundialmente. Além disso, o Brasil ocupou a terceira posi¢cdo do
ranking internacional de exportacdo de carne bovina em 2015, atras de india e Austrélia
(IBGE, 2016).

Com o decorrente crescimento e desenvolvimento tecnolégico da agroindustria, o setor
agropecuario tem produzindo grande quantidade de residuos advindos das praticas
relacionadas, como a pecuaria e a agroindustria. A reciclagem e o uso racional de

residuos sédo opcgdes para a solu¢cdo do descarte e destinacdo inadequados desses



materiais, contudo exigem uma gama de conhecimentos sobre os residuos e suas
respectivas formas de tratamento (PREZOTTO, 1992).

O sistema de gerenciamento ambiental de frigorificos esta relacionado com a Norma ISO
14001 que regulamenta todos os aspectos da gestdo ambiental sob as seguintes
categorias: prevencdo e controle da poluicdo, racionalidade dos recursos naturais,
atendimento aos requisitos legislativos ambientais, promocédo da sustentabilidade,
gerenciamento ambiental e melhoria continua. Além disso, define a prevencdo da
poluicdo como o uso de processos e materiais de modo a evitar, reduzir ou controlar
possiveis poluicdes ac¢bes as quais podem incluir reciclagem, tratamento, alteracdo do
processo, mecanismos de controle, uso eficiente de recursos e substituicdo de materiais.
(ARAUJO; MENDONCA, 2007).

A Politica Nacional de Residuos Sdlidos (PNRS) que consta na Lei n°® 12.305, de 2 de
agosto de 2010, orienta quanto aos conceitos, classificacdes e destinacao dos residuos
sélidos. No seu Artigo 99, estabelece que a gestdo e o gerenciamento dos residuos
sélidos, devem se orientar de acordo com o seguinte ordenamento hierarquico prioritario:
nao gerar residuos solidos; reduzir a geracdo de residuos; reutilizar residuos; reciclar
residuos; realizar o tratamento dos residuos; realizar o descarte adequado sob o aspecto
ambiental (BRASIL, 2010).

Considerando a hierarquia do PNRS e que a geracao de residuos de abatedouros
bovinos ndo pode ser interrompida, devido ao elevado consumo de derivados frigorificos,
o presente trabalho visa reaproveitar esses residuos para extracdo de colageno com
posterior utilizagdo na producdo de um creme hidratante, sendo uma alternativa

sustentavel na producdo de um cosmeético com potencial valor comercial.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Produzir creme hidratante utilizando colageno extraido dos residuos 0sseos de

abatedouro bovino.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Desenvolver o planejamento experimental da extracao do colageno pelo método
acido-base com as variaveis tempo e concentracdo usando o software Action
3.2.6;

e Realizar analise qualitativa e quantitativa do coldgeno apés extracao;

e Produzir creme hidratante e caracteriza-lo quanto ao pH, viscosidade, densidade
e estabilidade das fases;

¢ Realizar andlise sensorial descritiva de aspectos como cor, odor e espalhabilidade,

bem como teste de aceitacdo e afetividade do produto final.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 INDUSTRIA DE COSMETICOS

De acordo com estudo realizado pelo Instituto Euromonitor, o Brasil € um dos paises que
mais consome cosmeéticos no mundo. A Figura 1 a seguir mostra esse ranking de

consumo mundial, nos ultimos anos, em milhdes de doélares.

Figura 1: Ranking mundial de consumo dos produtos de higiene pessoal, perfumaria e
cosmético.
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Fonte: Panorama do setor de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos, ABIHPEC — Agosto de 2016.

O Brasil € o quarto maior consumidor mundial de cosméticos, ficando atras apenas dos
Estados Unidos com o maior indice de consumo, da China e do Japéo. O estudo realizado
pelo Instituto Euromonitor ainda revelou que o pais tem participacdo global de 7,1 % no
consumo do segmento (ABIPHEC, 2016).

A industria de cosméticos pode ser considerada um dos segmentos mais fortes da
economia nacional. A Figura 2 mostra o crescimento do faturamento desse setor nos

ultimos anos.
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Figura 2: Evolucao da industria brasileira de higiene pessoal, perfumaria e cosméticos.
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Fonte: Adaptado de ABIHPEC - Abril de 2017.

De acordo com a Associa¢cdo Brasileira da Industria de Higiene Pessoal, Perfumaria e
Cosméticos (ABIHPEC) o setor apresentou em 2016 um faturamento liquido de R$ 45
bilhdes de reais em vendas e respondeu por 1,8% do PIB brasileiro. O pais possuia, em

agosto de 2017, 2.650 empresas regularizadas na ANVISA atuando nesse setor.

Das empresas espalhadas pelo pais, 20 sdo de grande porte com faturamento liquido
acima dos R$ 200 milhdes, representando 75% do faturamento total. Mais da metade do
total de empresas do pais estéo localizadas na regido sudeste, sendo o estado de Sao
Paulo o que abrange a maior quantidade, 1.113 empresas, seguido de Minas Gerais com
237, Rio de Janeiro com 225 e o Espirito Santo 39 empresas atuando no mercado de

produtos de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (ABIHPEC, 2016).

Apesar do cenario de crise que o Brasil enfrentou nos ultimos anos, pesquisas realizadas
mostram que apenas 3,7% das empresas apresentaram faléncia, comparado aos 24,9%
de outros setores industriais, afirmando assim a forca do segmento. Estas empresas
buscaram inovacdo dos produtos, se adaptaram aos mercados consumidores e
investiram em estratégias de vendas. Entre os anos de 2006 a 2014 o setor de cosmético
apresentou um crescimento maior que o da industria em geral. Porém, o aumento do IPI
(Imposto sobre Produtos Industrializados) em maio de 2015, juntamente com a recessao

econbmica e com o aumento no numero de desemprego, fez com que o consumidor
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tivesse mais cautela nas compras, levando o setor a retrair pela primeira vez no periodo
mencionado (ABIHPEC, 2016).

Estudo de 2009, realizado por Vilha, indicava um mercado brasileiro desse setor bastante
heterogéneo. De um lado, € representado por grandes multinacionais, como Unilever,
Procter & Gamble, Johnson & Johnson, Colgate-Palmolive, L’Oreal, Revlon e Avon. Do
outro, estdo as empresas nacionais, onde se destacam Natura e O Boticario, porém, a
maioria € de pequeno e médio porte, a saber: Davene, Vita Derm, Leite de Rosas, Agua

de Cheiro, Contém 1g, entre outras.

Outro fato relevante desse estudo € que muitas das pequenas empresas brasileiras nao
atuam ao longo de toda a cadeia produtiva, se restringindo a misturar os componentes
das formulacGes para obter os produtos finais. O numero de pequenas empresas €
elevado uma vez que a linha de producéao é relativamente simples e caracterizada pela
manipulacdo de formulas (VIEIRA, 2003, apud VILHA, 2009, p. 45).

O setor de produtos para higiene pessoal e cosméticos € bem diversificado e demanda
atuacbes conjuntas de diferentes profissionais, como quimicos, farmacéuticos,
bioquimicos, engenheiros, administradores e publicitarios, para atuarem nas areas de
pesquisa, desenvolvimento, producdo, comercializacdo e divulgacdo (GALEMBECK;
CSORDAS, 2009).

3.2 INDUSTRIA DE PROCESSAMENTO DE CARNE BOVINA

Outro setor de expressiva contribuicdo na economia nacional é a industria de carne. O
Brasil apresenta um dos maiores rebanhos bovinos comerciais do mundo, ficando entre
os lideres nas exportagbes mundiais de carne. Segundo a Associacdo Brasileira das
Industrias Exportadoras de Carne (ABIEC), 24,2 milhdes de bovinos foram abatidos no
pais no ano de 2016. De toda a carne produzida 1,4 milhdes de toneladas foram para a

exportacao.

Junto ao desenvolvimento do setor de producdo de carne houve o agravamento dos
problemas ambientais, através da geracdo de residuos e dejetos vindos do seu

processamento que poluem o ar, a 4gua e o solo. Esses efluentes sdo altamente
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poluentes, apresentando elevado teor de matéria organica, carga microbiolégica que
juntamente com os residuos solidos, se dispostos de maneira inadequada no meio
ambiente, podem levar a sérios problemas ambientais. Deste modo, toda vez que se gera
um residuo industrial, € necessario que exista uma alternativa para o seu tratamento,
atendendo as leis e normas vigentes, sanitarias e ambientais (PARDI et al., 2006;
MALDANER, 2008).

De acordo com Rocha, Silva e Medeiros (2004) 6rgaos governamentais e a sociedade,
exigem atitudes conscientes no que se refere a questdo ambiental, principalmente
daquelas de alto grau poluidor, como os frigorificos, cujas atividades geram impactos

ambientais relacionados ao ar, agua e solo.

Para se manterem competitivas no mercado as organizacdes estdo buscando processos
produtivos otimizados e tecnoldgicos que aproveitem seus residuos para minimizar 0s
impactos ambientais. Uma alternativa € o desenvolvimento de produtos utilizando os
residuos da producdo, agregando a eles valor econémico e legal, como exemplo, a
industria de fertilizantes e liquidos para extintores, as modificacdes na composicao de
enxertos 0sseos e parafusos substitutivos aos de titanio e tecnologias de aumento da
resisténcia mecéanica em outros materiais conforme prop&e o Plano Nacional de Residuos
Solidos (PNRS), descrito na Lei n® 12.305/10 (SUNADA, 2011; GUIMARAES; ARAUJO;
SANTOS, 2015).

3.3 0SSO

O o0sso consiste de uma mistura de dois componentes distintos, colageno e bioapatita,
que pode ser hidroxiapatita ou a hidroxiapatita carbonada. Aproximadamente 1/3 da
massa do 0sso é composta de colageno que possui entre 45% de nitrogénio e 20% de
carbono por massa da proteina. O colageno é a matriz organica que age como 0O
componente proteico do 0osso. Os 2/3 de massa restantes é a fracdo mineral, fosfato de
calcio, que possui estrutura relacionada a hidroxiapatita (Ca1o(PO4)s(OH)2) ou um mineral
inorganico composto por 2-7% de carbono quando o ion Carbonato COs2 substitui o
grupo fosfato ou hidroxila, hidroxiapatita carbonada (STOCK, 2015; TOMASZEWICZ et
al., 2015).
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A matriz do osso consiste em coladgeno tipo | estabilizado por 4gua e com quantidades
consideraveis de outras proteinas e macromoléculas. A 4gua estabiliza a estrutura de
colageno formando pontes com moléculas adjacentes por meio de ligacbes de
hidrogénio. Assim, um dos processos de extracdo do colageno consiste na quebra
dessas ligacfes pelo aquecimento a temperaturas acima do ponto de ebulicdo da agua
(STOCK, 2015).

3.3.1 COLAGENO

O Colageno é a proteina mais abundante em mamiferos, presente em cerca de 30% de
toda matéria organica do corpo dos animais e 60% das proteinas totais. O termo colageno
€ designado a familia de aproximadamente 28 diferentes isoformas da proteina podendo
ser encontradas em tecidos conjuntivos por todo o corpo (0ssos, tenddes, cartilagem,
veias, pele e musculos) sendo a do tipo | a proteina mais abundante em 0ssos
(OCKERMAN; HANSEN, 1994; SEMAL; ORBAN, 1995; DEMAN, 1999; DAMORADAN;
PARKIN; FENNEMA, 2010; RICHARD-BLUM, 2011).

A molécula do colageno tipo | apresenta uma associacdo helicoidal de trés cadeias
polipeptidicas sendo duas a1l e uma a2. As propriedades mecanicas e quimicas da
molécula do tipo | obtida de ossos diferem da extraida de tecidos macios obtida em peles
e tendBes, a molécula proveniente de 0ssos € resistente a extracdo por meio salino neutro
ou solucBes acidas fracas, o que confere uma alta resisténcia a desnaturacdo em alta
temperatura (SEMAL; ORBAN,1995; TORLEY; D’ARCY; TROUT, 2000).

A partir do colageno tipo |, Figura 3, pode-se obter o colageno parcialmente hidrolisado
(gelatina) e o colageno hidrolisado cuja diferenca entre eles é que o Ultimo é soluvel em
dgua e a maioria ndo apresenta capacidade de geleificacdo (DEMAN, 1999;
DAMORADAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).
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Figura 3: Estrutura quimica do colageno tipo |.
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Fonte: Friess (1998).

A cadeia polipeptidica do colageno apresenta uma conformacado tridimensional,
favorecendo a formacéao de ligacGes de hidrogénio que sustentam a tripla hélice. A forca
dessas ligacdes depende de fatores como tipo de colageno, filo animal e idade do
mesmo. O colageno é uma molécula com tamanho aproximado de 2.800 A e massa molar
300 kDa, que se identifica por uma sequéncia repetitiva l6gica de aminoacidos formada
por Gly-x-y, onde Gly é glicina, x é frequentemente prolina e y hidroxiprolina. A molécula
de coldgeno compreende todos os vinte aminoacidos, porém as composi¢des variam de
acordo com os fatores supracitados. Nos mamiferos, altos teores de hidroxiprolina séo
encontrados apenas na proteina colagenosa (COURTS; WART, 1977; TE NIJENHUIS,
1997; GOMEZ-GUILLEN et al., 2002; SCHRIEBER; GAREIS, 2007, apud KARIM; BHAT,
2009).

Pelo fato de ser um aminoé&cido exclusivo do colageno, a hidroxiprolina tem um papel
importante para quantificar o colageno presente na amostra de tecido conjuntivo animal
(CATTANEO; BALZARETTI; PALMA,1991). Um estudo realizado por Haug, Draget e
Smidsragd (2004) concluiu que a distingdo mais notoria entre o colageno proveniente de
espécies da classe dos mamiferos e de espécies da classe dos peixes € que o primeiro,
em geral, apresenta maiores quantidades dos aminoacidos prolina e hidroxiprolina.

A estrutura de tripla hélice € mantida, entre outros aminoacidos, pela hidroxiprolina.
Quando submetido & extracéo acida, o colageno mantém essa estrutura. Porém, quando
contém baixas quantidades desse aminoacido, altas temperaturas sdo capazes de
promover a desnaturacao, ou seja, romper as ligacdes de hidrogénio, fazendo com que
a forma helicoidal dé lugar a uma forma espiralada. Ao ser resfriada, a molécula pode

voltar a apresentar estrutura helicoidal, mas ndo necessariamente idéntica a estrutura da
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molécula original (DJABOUROV; LECHAIRE; GAILL, 1993; GOMEZ-GUILLEN et al.,
2002; KARIM; BHAT, 2008).

O colageno, especialmente o do tipo I, vem sendo cada vez mais utilizado como
biomaterial por ser de facil extracdo e purificacdo, além de apresentar bons rendimentos.
Outro ponto que merece destaque € o fato do colageno possuir propriedades fisicas,
quimicas e imunoldgicas bem definidas. Por ser pouco toxico e ter baixos niveis de
imunogenicidade, essa proteina se caracteriza pela biocompatibilidade (MEADE;
SILVER, 1990; HAO; LIN; SHEU, 1997; LEE; SINGLA; LEE, 2001).

3.3.2 EXTRACAO DE COLAGENO

A extracao alcalina de colageno é um processo intensivo e demorado. Peles com poucas
ligacdes quimicas covalentes, como é 0 caso de porcos e peixes e de animais jovens,
nao necessitam de um tratamento tao rigido como esse e, portanto, uma extracdo acida
€ aceitavel. Ja para pele bovina, ossos e animais velhos, faz-se necesséario o método de
extracdo mais intenso. Em ambas as extracdes, a funcdo € retirar proteinas que nao
sejam colageno e outras substancias. O excesso de acido ou base € neutralizado, e o sal
formado é retirado apds sucessivas lavagens com agua. Por fim, o material resultante é
aquecido para solubilizar o coladgeno presente (COURTS, 1977; COLE, 2008; KARIM,;
BHAT, 2009).

A gqualidade do colageno é baseada em suas propriedades fisico-quimicas que, por sua
vez, sdo dependentes do processo de extracdo. Quando adequadamente purificado, o
coldgeno tem vasta utilizacdo na industria cosmética. Essa purificacdo € necesséria, pois
essa proteina serve de alimento para muitos microrganismos e, portanto, qualquer
contaminacgao proveniente do processo de obtencéo deve ser eliminada na formulacao.
(RUSTAD, 2003; COLE, 2008; ALFARO et al., 2009).

Mendoza, Perez e Rivera (2012) realizaram triplicata do método de extragao acido-base
em cascos bovinos aplicando, primeiramente, um tratamento térmico 90°C variando o
tempo em 30, 60 e 70 minutos para promover a limpeza do material. Apés a secagem e

pesagem, o material foi separado em duas partes iguais, € mergulhado em hidroxido de
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sodio paralelamente a 7% e 5% por 24 h seguido de lavagem continua até atingir um pH
neutro. Em seguida, as duas amostras foram imersas em &cido citrico a 5% durante 45
minutos a temperatura ambiente e devidamente lavadas a um pH neutro. Apds o
processo de desmineralizacdo descrito e outros tratamentos de purificacdo, a solucéo
resultante foi centrifugada para a recuperacdo do colageno e posteriormente seca em
forno a 50°C por 24h.

Os resultados de Mendoza, Perez e Rivera (2012) constatam que a obtencao da proteina
é diretamente dependente do tempo de lavagem, ou seja, quanto mais longa a lavagem
maior a extracdo, porém este tempo deve ser limitado pois o colageno é faciimente
desnaturado em solucbes &cidas, a extracao com tempo de 60 minutos apresentou uma

porcentagem de proteina extraida de 79,05% com solucédo de NaOH a 7%.

Brock et al. (2013) realizaram a extracdo de ossos de costela de porcos oriundos do
naufragio do Mary Rose, do rei Henrique VIII, denominando as amostras como MR. A
extracao teve por objetivo estudos posteriores de datacao por radiocarbono. O tratamento
dos 0ssos se deu por método acido-base na qual os ossos foram previamente triturados.
As amostras foram desengorduradas utilizando uma proporcédo 1:1 cloroférmio: metanol
a temperatura ambiente por 8 horas sendo posteriormente deixada para secar ao ar
ambiente. Os ossos foram entdo desmineralizados com HCI 0,5M a temperatura
ambiente por 20 - 24 horas havendo trés trocas de solugdo. O acido foi removido
utilizando NaOH 0,1M a temperatura ambiente por 30 minutos. Outra lavagem &acida foi
realizada usando HCI 0,5M por 15 minutos. Todas as amostras foram lavadas com agua
ultrapura Milli-Q® apds cada um dos estagios citados. As amostras foram entédo
gelatinizadas em tubos selados de 30 mL contendo agua com pH 3 a 75°C por 20 horas.
Dentre as amostras denominadas MR (MR1- MR17) somente a amostra MR1 n&o passou
pelo processo de ultrafiltragdo. O resultado apresentado por Brock et al. (2013) para a

amostra MR1 apontou um rendimento de extracédo de 20,5%.

3.4 HIDRATACAO CORPORAL

A pele é o maior érgdo do corpo humano, correspondendo a aproximadamente 16% do

peso corporal, valor que pode variar de acordo com caracteristicas étnicas e genéticas.
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Sua importancia se da pelo fato de funcionar como uma barreira entre o organismo e o
meio externo, assegurando protecdo contra raios ultravioleta, acdo da temperatura,
agentes toxicos, perda de agua e outras substancias, além de ser o 6rgdo que permite o
sentido do tato e ser capaz de eliminar impurezas (TORTORA; FUNKE; CASE, 2006,
apud FIORENTINO, 2009, p. 8; KEDE; SERRA; CEZIMBRA, 2010, apud CUSTODIO,
2014, p. 15).

Segundo Maia (2002), este 6rgao apresenta estrutura complexa, sendo formado por trés

camadas:

e epiderme, que € a mais externa e constituida de epitélio pavimentoso estratificado;
e hipoderme, que é a mais interna e contém tecido conjuntivo adiposo;
e mesoderme, camada intermediaria de tecido conjuntivo denso, que ¢é

compressivel, extensivel e elastica.

As fibras de coldgeno sdo as mais importantes do tecido conjuntivo, constituinte da
mesoderme, tendo como funcéo dar sustentacao e unido aos tecidos. Essa molécula de
proteina é responsavel pelo tdnus cutaneo e sua producédo depende da presenca de
vitamina C no corpo, sendo maxima na adolescéncia e decrescente a partir dos 30 anos
de idade. Como consequéncia na diminuicdo do nivel de coldgeno na pele, observa-se o
aparecimento de rugas e flacidez. Fatores genéticos e externos, principalmente
eXxposicao aos raios solares, sdo as principais causas do envelhecimento cutaneo. Esses
raios atingem células vivas, quebram seu DNA e modificam as fibras de colageno, o que
acarreta em aumento na espessura da pele e perda de sua elasticidade (PRISTA; BAHIA;
VILAR, 1992, apud MAIA, 2002, p. 7; GALEMBECK; CSORDAS, 2009).

A teoria das rela¢des cruzadas de macromoléculas foi criada para explicar o processo de
envelhecimento. Ela diz que a idade avangada provoca alteracbes moleculares devido a
ligagéo covalente entre duas ou mais moléculas. Como exemplo, quando moléculas de
colageno se unem, o resultado & a perda das caracteristicas iniciais dessas moléculas,
observada pela diminuicdo da solubilidade, elasticidade e permeabilidade das mesmas
(LUCA et al., 2013, apud CUSTODIO, 2014, p. 21).
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O processo de envelhecimento é um indicio de que a pele precisa de cuidados em relagéo
a hidratacao e renovacgdao celular, e com isso surge a necessidade de uso de cosméticos
com essa funcédo. Uma boa formulacdo de cosmético deve proporcionar ao usuario um
efeito tensor, tonificando e dando firmeza a pele, e antioxidante contra os radicais livres
(LEAL, 2013, apud CUSTODIO, 2014, p. 38).

O pH da pele € levemente &cido, entre 4,5 e 6, e varia de acordo com a regido do corpo
e idade. Onde ha transpira¢éo, devido a secrecao de sais, o pH € maior, e por esse motivo
o pH dos desodorantes é 7, o maior entre os cosméticos. Ja o pH dos hidratantes fica em
torno de 5, pois bases fortes quebram a estrutura das proteinas constituintes da pele
(GALEMBECK; CSORDAS, 2009; LEONARDI; GASPAR; CAMPOS, 2002, apud
RASCHE, 2014, p. 5).

Atualmente, surgiram varios produtos denominados cosmecéutico, dermocosmético,
cosmético funcional ou ainda cosmético de desempenho, cujo as func¢des, segundo seus
fabricantes, sdo mais complexas do que apenas estéticas, sendo consideradas
formulacbes de uso pessoal que atuam sobre o organismo, causando modificacdes
positivas e duraveis na saude da pele, mucosas e couro cabeludo. Essas formulacdes
comumente contém como matérias-primas varias substancias quimicas como colageno
e elastina, cafeina, nanocompdsitos de ouro, retindis e estrégenos (GALEMBECK;
CSORDAS, 2009).

De acordo com a definicdo conferida pela Legislacdo da Camara Técnica de Cosméticos
(CATEC), na Resolucdo RDC n° 211, de 14 de julho de 2005:

Cosmeéticos, Produtos de Higiene e Perfumes séo preparacfes constituidas por
substancias naturais ou sintéticas, de uso externo nas diversas partes do corpo
humano, pele, sistema capilar, unhas, labios, 6rgdos genitais externos, dentes e
membranas mucosas da cavidade oral, com o objetivo exclusivo ou principal de
limpa-los, perfuma-los, alterar sua aparéncia e/ou corrigir odores corporais e/ou
protegé-los ou manté-los em bom estado (ANVISA, 2017).

Jé as Resolugdes n° 79/2000 e n° 335/1999 da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA) definem que os produtos desse setor sdo subdivididos em quatro categorias,
sendo estas produtos para higiene, cosméticos, perfumes e produtos de uso infantil, bem

como em dois grupos de risco.
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O grupo de risco 1 engloba produtos de baixo risco, em que ndo ha necessidade de
informagdes detalhadas quanto ao modo de usar e restricdo de uso. Como exemplo
desse grupo, tem-se: maquiagens em geral, perfumes, hidratantes e géis para cabelo. Ja
0 grupo de risco 2 diz respeito aos produtos que podem causar danos ao corpo, sendo
obrigatérias as informacdes de modo e restricdo de uso, eficacia e comprovacao de
seguranca. Sdo exemplos desse grupo de risco: sabonetes intimos, cremes depilatorios,
tinturas para cabelos e todos os produtos de uso infantil, pois estes passam por inspecao
mais rigorosa antes de seguirem para o comeércio (ANVISA, 2004, apud CUSTODIO,
2014, p. 14; GALEMBECK; CSORDAS, 2009, apud CUSTODIO, 2014, p. 14).

Para que o principio ativo de um cosmético penetre na pele, € necessario que ele venca
a protecdo lipidica, que € rompida por solventes alcalinos. Dessa forma, as substancias
de interesse podem ser adsorvidas na pele ou absorvidas pelos poros. Essa cobertura
lipidica € composta de, entre outros, colesterol e triglicerideos, sendo removida no banho
e regenerada com elevada frequéncia. O pH alcalino dos sabonetes emulsiona essa
cobertura que, dispersa em agua, € facilmente retirada (GALEMBECK; CSORDAS,
2009).

Segundo a ANVISA (2012) creme é definido como a forma farmacéutica semissolida
constituida de uma emulséo, formada por uma fase lipofilica (soltvel em lipidios), e uma
fase hidrofilica. Normalmente contendo principios ativos dissolvidos ou dispersos em uma
base apropriada destinadas para aplicacao externa na pele ou nas membranas mucosas.
Exemplos de emolientes aplicados comumente sdo Oleo mineral, Oleos vegetais,

triglicérides, ésteres de acidos graxos e lanolina.

As caracteristicas do creme podem ser obtidas pela variacdo da concentracao e tipo de
emoliente, promovendo alteragbes nas propriedades formulagdo tais como
espalhabilidade, custo, compatibilidade, capacidade solubilizante, liberagdo do farmaco,
penetragdo cutanea e oclusdo. Além disso, os cremes e logdes cremosas contém, ao
menos, um emoliente em sua composicao influenciando na interagcdo do creme com a

pele e na propriedade sensorial do produto final.
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As emulsdes séo largamente usadas como bases de produtos manipulados devido a
possibilidade de incorporacéo de variados farmacos. S&o ideais para compor hidratantes,
visto que sdo capazes de atravessar a epiderme e levar consigo para dentro do
organismo as substancias que irdo hidratar e dar estabilidade a pele (SAMPAIO, 1996,
apud DEUS, 2008, p. 29).

Existem duas classes de emulsfes: as de 4gua em 6leo (A/O) e as de Oleo em &gua
(O/A). As primeiras correspondem as que possuem agua como fase dispersa na forma
de particulas na fase oleosa. Ja as emulsdes de 6leo em agua, sdo as que apresentam
disperséo de 6leo na fase aquosa (SHARMA; SHAH, 1985, apud PIANOVSKI et al., 2008,
p. 249).

Uma formulagdo cosmética € complexa e a escolha das matérias-primas é baseada
principalmente na finalidade de uso, pois afeta a estabilidade, o aspecto sensorial do
produto e a penetracdo ou ndo da substancia ativa na pele. Porém, outros fatores devem
ser levados em consideracao, como disponibilidade, custo, embalagem, toxicidade, prazo
de validade, entre outros, ja que as matérias-primas representam cerca de 65% do custo
direto de producdo. Cada vez mais € dada relevancia ao uso de insumos provenientes
de fontes naturais ou sintéticas renovaveis e as quantidades presentes nas formulacdes
sdo controladas e regulamentadas, no Brasil, pela Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria, a ANVISA (GALEMBECK; CSORDAS, 2009).

As matérias-primas sao divididas em excipientes e principios ativos. Um excipiente é um
componente inerte que tem a finalidade de dar consisténcia ou corpo a formulacao,
proporcionando a fabricacdo de cosméticos com variados volumes e menor custo final.
Ja os principios ativos séao as substancias que necessitam de controle e que efetivamente
irdo alterar uma determinada parte do corpo humano. Pigmentos e aromas compdem um
grupo especial de matérias-primas. Ja os conservantes tém a fungcdo de preservar o
produto da acdo de fungos e bactérias, pois mesmo que o fabricante garanta uma
formulacéo livre de contaminacgéao, o mau uso do consumidor pode acarretar a presenca

desses contaminantes. Portanto, um cosmético deve apresentar ndo s6 matérias-primas
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apropriadas, como também um processamento adequado (CORREA, 2005, apud DEUS,
2008, p.30; GALEMBECK; CSORDAS, 2009).

A estabilidade de um cosmético € um parametro importante que mede a capacidade do
mesmo de mantar as caracteristicas iniciais do produto durante um intervalo de tempo. A
instabilidade € comprovada com a alteracao nos resultados dos testes de cor, odor, valor
de pH, viscosidade, teor de agua, entre outros. Dois tipos de fatores podem afetar a
estabilidade: os extrinsecos, que ndo dependem da formulagéo, como luz, temperatura e
umidade, e os intrinsecos, como incompatibilidade entre os componentes quimicos,
reacoes de oxi-reducao, entre outros (CLARO JUNIOR, 2001, apud MAIA, 2002, p. 21,
KHURY, 2001, apud MAIA, 2002, p. 20; ANVISA, 2004).

3.5 ANALISE SENSORIAL

Visto que ensaios laboratoriais s&o incapazes de avaliar e interpretar a interacao entre
as caracteristicas dos produtos e a percepcao dos sentidos humanos (visdo, olfato,
paladar, tato e audicdo), a analise sensorial possui papel significante na determinacéo
das propriedades sensoriais de produtos consumiveis, isto €, a sua influéncia sobre os
receptores sensoriais cefélicos relacionados ao produto, sendo comumente usada para
medir, analisar e interpretar as caracteristicas dos alimentos, investigando as
preferéncias e aversdes determinadas pelas suas propriedades sensoriais (AMERINE,
1965; STONE; SIDEL, 2004).

Mufioz, Civille e Carr (1993), apud Isaac et al. (2012) destaca que devido a capacidade
dos testes sensoriais de avaliar o quanto um individuo gosta ou desgosta de um
determinado produto, de identificar diferencas sensoriais, de definir caracteristicas
sensoriais de um produto e detectar particularidades de um produto especifico, tais testes

sdo potenciais aditivos a garantia de qualidade de um produto.

A analise sensorial pode ser descritiva, discriminativa e afetiva. Os ensaios descritivos
analisam parametros qualitativos, como cor, odor, oleosidade e espalhabilidade, e
guantitativos, por meio da intensidade percebida durante o uso do produto em questéao.

Nessa andlise, os voluntarios podem inserir outros atributos além dos listados. Os
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métodos afetivos sdo realizados para entender o quanto os testadores gostam do produto
em questdo, ou seja, sua aceitacao, e podem avaliar também a intencdo de compra dos
consumidores, 0 que 0s tornam importantes do ponto de vista de mercado. Ja os
discriminativos sdo aqueles em que os painelistas analisam diferencas entre duas ou
mais amostras (ISAAC et al., 2012).

Shirata e Campos (2016) realizaram a anélise sensorial em formula¢des gel creme, sendo
uma de base croda e outra de base aqua, por meio de duas etapas distintas. A primeira
etapa da analise teve como objetivo avaliar a contribuicdo dos filtros solares e principios
ativos nas percepcdes sensoriais da formulacdo, enquanto que a segunda etapa foi
direcionada a comparacdo do gel creme formulado com uma formulagdo comercial. O
painel sensorial nas etapas contou com a participacdo de 20 voluntarios na primeira etapa
e 10 na segunda. Na primeira etapa de testes, utilizou-se um guestionario de avaliacédo
sensorial com uma escala de avaliagao entre 1 e 5 onde 5 foi classificado como excelente
e 1 como péssimo. Nesta etapa, utilizou-se a regido do antebraco como area de testes
sendo as diferentes formulacdes aplicadas com movimento de dez rotacées no sentido

horario.

Na segunda etapa de testes, foi realizada uma aplicacdo aleatéria de quantidade
predefinida de cada formulacdo em trés regibes sendo uma dessas a regido definida
como regido de controle, o antebrago. Nesta etapa foi utilizado o mesmo procedimento
de aplicacdo com dez rotacbes no sentido horéario. Utilizou-se o Check-All-That-Aplly
(CATA) como questionario, no qual as caracteristicas relacionadas as percepcdes
imediatas avaliados foram: Oleoso, pegajoso, suave, facilmente absorvida e facil de
espalhar. Em seguida, as propriedades avaliadas foram relacionadas as reacles
sensoriais na pele apdés um periodo de cinco minutos da aplicacdo, tais quais residuo

oleoso, pele hidratada, pele macia, residuo branco e intencdo de compra.

No processo de selecdo de voluntarios Shirata e Campos (2016) utilizaram dos tipos Il a
IV da escala de fototipos de pele de Fitzpatrick, devido a avaliagéo considerar os efeitos
imediatos dos produtos, descartando assim peles muito sensiveis como as do tipo | e

peles pouco sensiveis como as do tipo V e VI. Sendo ainda considerados como critérios
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de excluséo situacdes como gravidez ou aleitamento, rea¢fes alérgicas aos produtos
cosmeéticos, doencas dermatoldgicas localizadas ou generalizadas além de excesso de

pelos nas regifes de aplicacéo.

Os resultados de Shirata e Campos (2016) evidenciam poucas diferencas entres as

formulagdes de estudo e comercial, como mostrado na Figura 4.

Figura 4: Resultados da segunda etapa da analise sensorial a) percepcéo imediata b)
Reacado apods cinco minutos.

Oleosa Residuo oleoso
100%
an

oV

Intengdo de
compra

Facilmente
absorvida

Pegajosa Pele macia —— A
A
—e—F(

—=FC

Y Residuo ¢
Facil de espalhar Suave esbranquigado Pele hidratada

Fonte: Shirata e Campos (2016).

Os aspectos imediatos mais relevantes destacados foram “pegajoso” e “facilmente
absorvido” enquanto que na reacdo apds cinco minutos destacaram-se “pele macia” e

“‘intencéo de compra”.

Chorilli et al. (2009) realizaram avaliacdo visual, testes de centrifuga, determinacao de
pH e analise sensorial de diferentes formulacées, gel creme, emulsdo, gel fluido e gel
viscoso, contendo propilparabeno, metilparabeno, propilenoglicol entre outros
componentes. Durante o teste visual, as amostras foram observadas quanto a alteracao
de aspecto por um més. O teste de centrifuga utilizou-se de 5 gramas de cada amostra
gue foram centrifugadas a 3000 rpm por 30 minutos. A etapa de avaliacdo sensorial teve
a participagdo de 122 voluntarios de ambos os sexos, 70 mulheres e 52 homens, com
idades entre 18 e 50 além de voluntarios de varias etnias. Chorilli et al. (2009) utilizaram
como critério de exclusdo qualquer reacdo alérgica que os voluntarios pudessem
apresentar com o produto. Os avaliadores observaram caracteristicas como “facilidade

de espalhar”, “sensacéo de produto pegajoso”, “aspecto visual” e “intencdo de compra do
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produto”. Os parametros foram avaliados de acordo com escala de intensidade de 1 a 9

nao atribuindo nenhuma caracteristica heddnica a escala.

Os testes sensoriais de Chorilli et al. (2009) foram realizados num periodo de trés em trés
dias. O julgador aplicava o teste pela manha e tarde durante trés dias consecutivos. Os
resultados obtidos, Figura 5, foram separados por género, porém, num contexto geral,
entre 44,2 e 63,5% do painel sensorial avaliou a facilidade de espalhar do gel creme como

boa.

Figura 5: Resultados do teste sensorial de espalhabilidade para diferentes formulacoes
a) sexo feminino b) sexo masculino.

7 *533 510 *516 *523 Gel Creme 7 A 8 Gel creme

6 : ; ® Emulséo O/& 6 - *S4 mEmulsdo O/A

5 4 o Gel Fluido 5 A 0 Gel fluido
E 4 W Gel Viscoso S 4 W Gel viscoso
€ 31 & 34

2 4 24

14 1 4

0 — A 0 : B

Espalhabilidade Espalhabilidade

Fonte: Chorilli et al. (2009).

Verificou-se que para o atributo “pegajosidade”, cerca de 80% de voluntarios do sexo
feminino avaliaram este atributo para o gel creme como bom ou 6timo. Enquanto que
para outras formulacdes esta porcentagem variou entre 50 e 70%. O aspecto visual de
todas as formulacdes permaneceu estavel durante o tempo de observacéo. Para o teste
de centrifuga, nenhuma das bases cosméticas demonstrou algum tipo de separacéo de

fases. Além disso, as formulacdes apresentaram pH neutro, entre 6,0 e 7,0.

3.6 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

De maneira geral, um planejamento experimental fatorial & constituido de tentativas,
também denominada corridas, experimentais nas quais sao realizadas todas as
combinacdes dos niveis dos fatores, onde os fatores sdo parametros como tempo,
temperatura, concentracdo entre outros e niveis sdo os valores atribuidos aos fatores. O

planejamento de experimentos é considerado uma ferramenta significativa para
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profissionais que visam otimizacdo de processos e possui ampla aplicagdo no
desenvolvimento de novos processos e produtos (MONTGOMERY; RUNGER, 2012).
3.6.1 EXPERIMENTOS FATORIAIS COM DOIS FATORES

O experimento com dois fatores A e B e dois niveis a e b, especificamente escolhidos
pelo analista, possui um total de n repeticdes as quais possuem todas as combinacfes
de tratamento ab. As observacdes de um planejamento experimental de dois fatores pode
ser descritas pelo modelo estatistico linear, Equacdo 1 (MONTGOMERY; RUNGER,
2012).

y=u+t+p+@B)+e (1)
Onde:
y= a observacao de uma réplica.
u = efeito médio global
T = efeito de um nivel do fator A
B = efeito de um nivel do fator B
€ = erro aleatério, tendo uma distribuicdo normal com média zero e varidncia o2.

Em um planejamento experimental tem-se por objetivo testar as hipoteses de nenhum
efeito principal para o fator A, nenhum efeito principal para o fator B, e nenhum efeito de
interacdo AB. A analise de variancia, ANOVA sera usada para testar essas hipoteses
sobre efeitos dos fatores e sua interacdo (MONTGOMERY, 2011).

3.6.2 ANALISE DE VARIANCIA ANOVA

A andlise de variancia € um método para testar a igualdade de médias populacionais pela
analise das variancias amostrais. Ao concluir que ha evidencias suficientes para a
rejeicdo da hipotese de igualdade das médias, ndo é possivel definir através da ANOVA
qual média difere das demais. Deste modo, outros métodos Sdo necessarios para

identificar quais médias especificas sao diferentes (TRIOLA, 2013).
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De modo geral, a estatistica de teste para a ANOVA de um fator € dada pela Equacao 2.

Variancia entre amostras

(2)

Varidncia dentro das amostras

A medida da variancia dentro das amostras, denominador, depende somente das
variancias amostrais e nao é afetada pela diferenca das médias amostrais. Deste modo,
meédias proximas em valor resultam em valor pequeno de F e grande p-valor, ndo
havendo diferencas entre as médias amostrais. De maneira analoga, médias muito
diferentes resultam em valor alto de F e p-valor pequeno sendo assim, rejeitada a
hipotese de igualdade entre as médias (TRIOLA, 2013).

Como o célculo de F pode levar a erros de arredondamento, os softwares estatisticos
usam expressbes de F que envolvem notacdes de soma quadratica (SQ) e média
quadratica (MQ) em que SQ é uma medida de variancia total em torno da média de todos
0os valores amostrais combinados e MQ € a soma dos quadrados dividida por seu
respectivo grau de liberdade. Se as médias forem iguais, o valor de SQ sera relativamente
pequeno e caso SQ seja grande, pelo menos uma das médias estara relativamente
afastada das outras (TRIOLA, 2013).
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4 METODO

A metodologia utilizada para obten¢éo de colageno a partir do 0osso bovino foi baseada
em um planejamento experimental para determinacéo das condi¢cbes (concentracéo de
NaOH e tempo de tratamento térmico) de extracdo acido-base dos ossos. Foram
realizadas analises de rendimento e cinzas do extrato. Apdés a producdo do creme
hidratante, avaliou-se parametros de qualidade, como pH, densidade, viscosidade e
estabilidade apos centrifugacéo, além de andlise sensorial.

4.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Mapeou-se, por meio de estudo prévio apresentado na revisdo bibliografica, os
parametros que influenciam o processo de extracdo do colageno e em seguida realizou-
se planejamento experimental em dois fatores com as variaveis tempo de tratamento
térmico e concentracdo da solucdo de NaOH. O software Action 3.2.6 verséo trial, foi
utilizado para a realizacdo e avaliagdo do planejamento além de ser utilizado para a
analise de variancia ANOVA.

4.1.2 DETERMINACAO DOS PARAMETROS DOS ENSAIOS
Os fatores, denominados k, bem como seus valores maximo e minimo utilizados no
planejamento experimental foram determinados de acordo com Mendoza, Perez e Rivera

(2012) e sdo mostrados na Tabela 1 a sequir:

Tabela 1: Descricdo dos fatores determinados para o planejamento experimental.

Fatores Xmin Xmax
Concentracao de NaOH (%) 5 7
Tempo de Tratamento Térmico (min) 30 60

Fonte: Adaptado de Mendoza, Perez e Rivera, (2012).
Todas as possiveis combinacdes (2¥) dos valores da Tabela 1 sdo denominados pontos
axiais do planejamento experimental. A partir dos valores predeterminados calculou-se
as coordenadas do ponto central dos fatores utilizando as Equagdes 3 e 4.

Xmax + Xmin

Xmea = TE—(3)



Onde:

x = Concentracdo de NaOH

_ Ymax T Ymin

VYmeéd = 2

y = Tempo de tratamento térmico

(4)
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Definiram-se os pontos fatoriais do experimento com os valores maximos, médios e

minimos de x e y e seus identificadores Nmin, Nméd € Nmax, cCom as Equagdes de 5 a 9.

_ [ *méa — Xmax
o=\ T T

Nmea — &

_ Yméd — Ymax
3’(1) Npéga — &

4.2 OBTENCAO E TRATAMENTO PRIMARIO DA MATERIA PRIMA

@ = (257 (9)

. (nméx - a)) + Xmax (7)

. (nméx - Cl)) + Vmax (8)

A matéria prima, residuos 6sseos bovinos, foi obtida por meio de doacdo do Acougue

Isabela localizado no Mercado Municipal de Aracruz - ES. Os residuos de carne e gordura

foram removidos por meio de raspagem e lavagem, sendo posteriormente destinados ao

acougue para descarte em local apropriado. O procedimento de tratamento primario da

matéria prima esta demonstrado na Figura 6 abaixo:
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Figura 6: Fluxograma do procedimento de tratamento primario da matéria prima.

. Tratamento
Trituracso Granular ﬂ'\gua 90°C 50°C (60°) Seco
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Fonte: Elaboragéo propria.

Com a utilizacao de uma serra elétrica circular, o tamanho dos ossos foi reduzido. O 0sso
foi entdo triturado utilizando-se um moinho de facas obtendo-se como resultado um
material granular. O material foi entdo imerso em alcool 92,8° INPM por um periodo de
15 minutos com objetivo de remover residuos de gordura e contaminac¢ao microbiologica.
Feito isso, realizou-se a lavagem para a remoc¢ao do alcool e posterior secagem em
estufa a 40° C por 24 horas. O material limpo e seco foi entdo submetido a um tratamento
térmico em agua a 90° C por tempo determinado através do planejamento experimental,
variando entre 30 e 60 minutos de acordo com o trabalho de Mendoza, Perez e Rivera

(2012). Todas as amostras foram secas em estufa a 50° C por uma hora.
4.3 EXTRACAO DE COLAGENO

O material obtido no pré tratamento foi submetido a extracao acido-base, como mostra a
Figura 7:

Figura 7: Fluxograma da extracdo acido-base.

NaOH (5:1) Material Lavagem (pH neutro)| Material Acido citrico
Tambiente 24h H,0 destilada Tambiente 45min
5-7% m/v 5% m/v

Material

v
Produto Final Estufa Material Centrifugar 15min Material Lavagem
-—
50°C por 24h Vinin, Vméd € Vimax H,0 a 60°C

Fonte: Elaboragéo propria.

Na etapa seguinte, as amostras foram submersas em solucdo aquosa de NaOH, numa
propor¢cao osso:solugédo de 5:1, com diferentes concentracbes determinadas pelo
planejamento experimental variando entre 5 e 7% m/v, em temperatura ambiente por um

periodo de 72 horas, e depois lavado com agua destilada até pH neutro. As amostras
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foram entdo submersas em solucdo aquosa de acido citrico 5% m/v por 45 minutos a
temperatura ambiente e lavadas com 4gua destilada até pH neutro. O material extraido
foi homogeneizado e lavado com agua destilada a 60°C, centrifugado em velocidade
meédia por 10 minutos e, por fim, seco em estufa a 50° C por 24 horas (MENDOZA;
PEREZ; RIVERA, 2012).

4.4 ANALISE QUANTITATIVA E QUALITATIVA DO COLAGENO

Avaliou-se 0 método de extracao por meio da determinacao de rendimento e a qualidade

do colageno por meio de teste de cinzas.

4.4.1 DETERMINACAO DO RENDIMENTO

A gquantificagdo foi feita de acordo com Mendoza, Perez e Rivera (2012) utilizando a

Equacéao 10 abaixo.

Mextrato

Rendimento = x100 (10)

mOSSO

4.4.2 QUANTIFICACAO DE CINZAS

A quantificacdo de cinzas apresenta-se como uma forma de avaliacdo da presenca de
material organico na amostra de colageno extraida (MENDOZA; PEREZ; RIVERA, 2012;
PEREZ, 2016).

Transferiu-se uma massa predefinida de cada amostra para cadinhos devidamente
pesados e foram entdo levados a mufla a 550° C por 12 horas. O conjunto foi pesado e

a massa anotada. A quantificacéo foi feita através da Equacgédo 11 abaixo.

Meonjunto — Mcadinho

% cinzas = x100 (11)

mamostra

4.5 PRODUCAO DO CREME HIDRATANTE

A produgéo do creme hidratante foi realizada através da emulsdo de duas fases, sendo
a fase 1 oleosa e a fase 2 aquosa. Em um recipiente de vidro refratario, preparou-se a

Fase 1 pelo aquecimento de 22 gramas de Crodabase CR2, 0,15 grama de
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Metilparabeno, 0,05 grama de Propilparabeno e 2 gramas de colageno até 80° C. A Fase
2 foi preparada em outro recipiente, aquecendo-se 3 gramas de Propilenoglicol e 70,8
gramas de agua destilada até 80° C. Em seguida verteu-se a Fase 2 sobre a Fase 1 com
agitacao constante até resfriamento da mistura a temperatura ambiente, e adicionou-se
20 gotas de 6leo de esséncia ao creme hidratante seguido de homogeneizagéo, conforme
adaptado da literatura proposta por Pereira (2016). Por fim, o mesmo foi envasado em

frasco apropriado.
4.6 CARACTERIZACAO DO CREME HIDRATANTE

A caracterizacdo do creme hidratante se deu por meio de analise do pH, viscosidade,

densidade e estabilidade das fases.
46.1 pH

Realizou-se a leitura do pH em pH-metro digital da marca Methron pela imersao do
eletrodo previamente calibrado no creme hidratante. Anotou-se o resultado apés a

estabiliza¢ao do valor indicado no visor do equipamento.
4.6.2 VISCOSIDADE

Adicionou-se o creme hidratante num béquer de 600 ml até uma quantidade suficiente
para submergir a haste, corpo de revolucéo, selecionada ao viscosimetro de Brookfield.
Destravou-se a alavanca de retencao da escala do aparelho e ligou-se o aparelho. ApGs
estabilizacdo da leitura na escala, travou-se a escala e desligou-se o aparelho efetuando,

em seguida, a leitura na escala correspondente (ABIFA, 2015).
4.6.3 DENSIDADE

Mediu-se a temperatura da agua, o peso do picndmetro vazio e o peso do picnédmetro
completamente cheio de agua. Procurou-se na literatura o valor da densidade da agua a
temperatura medida para o calculo do volume do picnémetro. Completou-se o picnémetro

com a amostra do creme hidratante e pesou-se o conjunto. Tendo o volume do
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picnbmetro e massa da amostra pode-se calcular a densidade do creme hidratante,
Equacbes 12 e 13 (ISAAC et al., 2008).
mpicnémetro+égua - mpicnémetro

Vpicnﬁmetro = Py (12)
agua

_ mpicnémetro+amostra - mpicnémetro

p_

(13)

Vpicnémetra

4.6.4 ESTABILIDADE DAS FASES

Adicionou-se em um tubo de ensaio cerca de 5g da amostra de creme hidratante a ser
centrifugada. O tubo de ensaio foi devidamente alocado na centrifuga, na qual foi
submetido a velocidades minima, média e maxima, respectivamente, por 15 minutos em
cada rotacdo. Esse procedimento foi realizado a temperatura ambiente (ISAAC et al.,
2008).

4.7 ANALISE SENSORIAL

Os testes de andlise sensorial, devidamente submetidos ao Comité de Etica, se dividiram
em descritivos e afetivos, que visaram identificar as reacdes sensoriais pela aplica¢do do

creme hidratante na pele bem como afetividade e aceitacéo do produto, respectivamente.
4.7.1 SELECAO DE VOLUNTARIOS

Aplicou-se um questionario, Anexo A, a 30 voluntarios selecionados nas dependéncias
da FAACZ a fim de verificar em qual fototipo de pele o individuo se enquadra. Os fototipos
de Il a IV da escala de Fitzpatrick foram utilizados como critério de selecao de voluntarios
visando considerar os efeitos imediatos dos produtos, descartando assim peles muito
sensiveis como as do tipo | e peles pouco sensiveis como as do tipo V e VI. Outras
situacdes como gravidez ou aleitamento, reacdes alérgicas aos produtos cosméticos,
doencas dermatoldgicas localizadas ou generalizadas além de excesso de pelos nas
regides de aplicacdo foram considerados como critérios de exclusdo (SHIRATA;
CAMPOS, 2016).
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Todos os voluntarios relacionados para a aplicacdo dos testes sensoriais foram
solicitados a preencher e assinar o Termo de Consentimento Livre e Esclarecido,
Apéndice A, em conformidade com a resolucdo N° 510, de 07 de abril de 2016 do
Conselho Nacional de Saude, no qual foram apresentados todos os esclarecimentos

pertinentes a aplicacao dos testes.

4.7.2 ANALISE SENSORIAL DESCRITIVA DO CREME HIDRATANTE

Conforme descrito por Scacheti et al. (2011), o creme hidratante foi aplicado no dorso de
uma das maos com movimentos circulares. Escolheu-se essa regido por ser de facil
percepcdo caso houvesse alguma alergia. Em cada voluntario foi realizada uma
aplicacao aleatoria de quantidade predefinida da formulac&o. Utilizaram-se dez rotacfes
no sentido horario como procedimento padrdo de aplicacdo. O questionario CATA foi
utiizado para avaliar as caracteristicas relacionadas as percep¢cbes imediatas
(oleosidade, odor, cor e espalhabilidade) como também para as propriedades
relacionadas as reacdes sensoriais na pele apdés um periodo de cinco minutos da
aplicacao (residuo oleoso, pele hidratada, odor, pele macia, facilidade de absorcédo e
aspecto visual). Os parametros foram avaliados de acordo com escala de intensidade de
1 a 10 néo sendo atribuida escala hedbnica, Apéndice B.

4.7.3 ANALISE SENSORIAL AFETIVA DO CREME HIDRATANTE

Foi utilizado um questionario direto sobre a aceitacao e intencdo de compra do produto
ambas com escala hedobnica de 1, desgostei muito, a 5, gostei muito, para a aceitacéo e
de 1 a 5 entre nunca compraria e certamente compraria, respectivamente, para intencéo

de compra do produto, Apéndice B.



36

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

A extracdo de colageno se apresentou como uma alternativa viavel de reaproveitamento
dos residuos 6sseos de abatedouro, além de ser constituida de métodos corriqueiros da
rotina de laboratorio. Os procedimentos de pré-tratamento, apresentados na Figura 8,
foram realizados para evitar eventuais contaminacdes visto a aplicacao tépica do produto

final.

Figura 8: Etapas do pré-tratamento do 0sso a) remocéao de carne e gordura por
raspagem b) tratamento térmico c) trituracao.

Fonte: Elaboracéo propria.

A primeira etapa do pré-tratamento se deu pela remocé&o de residuos de carne, tecidos e
gorduras ligados ao osso (Figura 8 a), tratamento térmico para a remoc¢ao de gorduras
(Figura 8 b), tratamento com alcool etilico 92,8° INPM para a remocao de residuos
gordurosos e desinfeccdo microbiologica. A superficie de contato entre 0sso e solugdes
de NaOH e &cido citrico foi aumentada por meio de trituragdo em moinho de facas (Figura
8 c).

5.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

O software Action 3.2.6 apresentou-se como uma ferramenta util facilitando os célculos
de inferéncia estatistica tanto para a analise de variancia ANOVA quanto para a
realizacdo e avaliagdo do planejamento experimental. Os dados graficos e tabelados
gerados pelo software permitiram avaliacdo significativa da existéncia ou ndo de modelo

matematico por diferentes métodos, teste de hipoteses e comparacédo de erros.

5.1.1 DETERMINAGAO DOS PARAMETROS DOS ENSAIOS
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Os pontos e a relacdo dos parametros dos ensaios do planejamento experimental para
os fatores concentracdo de NaOH e tempo de tratamento térmico foram estabelecidos

pelo software Action 3.2.6 e sdo apresentados nas Tabelas 2 e 3.

Tabela 2: Relacao dos fatores e niveis utilizados no planejamento experimental.

Variaveis Niveis
-o Nmin Nméd  Nmaéx a
Concentragéo de NaOH (%) 5 5,3 6 6,7 7
Tempo (min) 30 34,4 45 55,6 60

Fonte: Elaboragéo propria.

Tabela 3: Combinacdes para 2 fatores.

Ensaios X Y
1 -1 -1
2 1 -1
3 -1 1
4 1 1
5 -1,41 0
6 1,41 0
7 0 -1,41
8 0 1,41
9 0 0
10 0 0
11 0 0

Fonte: Adaptado de Action 3.2.6.

Os valores de nNmin, Nméd € Nmax SA0 fixos e dados por -1, 0 e 1 respectivamente. Por se
tratar de um planejamento com dois fatores, k=2, o valor de a dado pela Equacéo 7 é +
1,41. Para a determinacdo do numero de ensaios, 0s pontos axiais sdo dados por 2k, os
pontos fatoriais por 2X e a quantidade de pontos centrais foi arbitrariamente definida,
sendo neste trabalho utilizados 3. Totalizando assim 11 ensaios para 0 presente

planejamento experimental.



38

5.1.2 AVALIACAO DO PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Os dados de massa utilizados para o calculo dos rendimentos sdo apresentados na
Tabela 4.

Tabela 4: Valores de massa de 0sso e colageno obtido.

Tempo de  Amostrade Amostrade

Ensaios Concentracdo (%) tratamento  o0sso inicial colageno
(min) (@) final (g)
1 5,30 34,4 81,78 8,557
2 6,70 34,4 76,78 13,552
3 5,30 55,6 75,82 18,013
4 6,70 55,6 87,60 3,061
5 50 45,0 79,74 21,493
6 7,0 45,0 81,25 9,922
7 6,0 30,0 85,48 11,608
8 6,0 60,0 61,13 8,271
9 6,0 45,0 79,70 17,971
10 6,0 45,0 84,25 20,168
11 6,0 45,0 76,84 13,120

Fonte: Elaboragéo propria.

As massas das amostras de osso variaram de 61,13g a 87,609 e nao foi percebido
nenhum padrdo entre essas massas e a quantidade de colageno extraido. O ensaio 4
apresentou baixa quantidade de extrato devido a erros experimentais, dentre eles a perda
de material durante a etapa de centrifugacdo na qual houve o rompimento do tubo de

ensaio.
Para andlise da variancia, ANOVA, Tabela 5, considerou-se o teste de hipoteses onde:
Ho - Hipdtese nula = O efeito é significativo no ponto de vista estatistico

Hi - Hipdtese alternativa = O efeito ndo € significativo no ponto de vista estatistico
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Tabela 5: Andlise de variancia ANOVA realizado pelo software Action 3.2.6.

Soma de Média

G.L. Quadrados Quadrética Estat. £ P-valor
Concentracao de NaOH 4 0,021 0,005 4,002 0,210
Tempo de Tratamento 3 0,007 0,002 1,774 0,380
Concentracao de NaOH: 1 0.019 0.019 14.306 0,063

Tempo de Tratamento
Residuos 2 0,003 0,001
Fonte: Adaptado de Action 3.2.6.

A partir da ANOVA gerado pelo software Action 3.2.6, Tabela 5, para um intervalo de
confianca de 95%, o = 0,05, comumente utilizado para inferéncias estatisticas por resultar
em bom equilibrio entre precisdo e confiabilidade, pode-se observar que o p-valor de
todos os fatores estudados € maior que o, portanto, a hipétese nula, de que os efeitos
sao significativos no ponto de vista estatistico € rejeitada. Quanto a estatistica F, pode-
se notar uma variacao relativamente alta da razéo F o que infere rejeicdo de Ho. Além
disso, apesar de os valores de SQ serem relativamente pequenos, o valor de SQ
referente ao tempo de tratamento encontra-se muito afastado dos demais valores, o que
indica rejeicdo da hipotese nula. Outro método para a avaliacdo da interacdo entre os
fatores é a andlise do planejamento experimental que foi realizada pelo Action 3.2.6 e é
mostrado na Tabela 6.

Tabela 6: Analise do resultado do planejamento experimental, Action 3.2.6.

Limite Limite P

Efeitos Estimativa Estatistica t i
valor

Inferior Superior

Intercepto -1,96
Concentracao

(NaOH) 0,71 0,36 -0,52 1,94 7,34 0,09
Tempo de 0,11 0,06 1,12 1,34 1,14 0,46
Tratamento
Concentracao
(NaOH):Tempo  -0,02 -0,01 -1,25 1,21 0,19 0,88

de Tratamento

Fonte: Adaptado de Action 3.2.6.
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Verifica-se que, para um intervalo de confianga 95%, o = 0,05 o p-valor excede o valor
de alfa em todos os casos. Assim, rejeita-se a hipétese de interacdo entre os fatores
estudados no procedimento experimental. Ndo sendo comprovada a interacao entre 0s
fatores por meio da anélise do experimento, utilizou-se a comparagdo com as margens

de erro geradas pelo software Action 3.2.6 e mostradas na Tabela 7 e Figura 9 (VIEGAS,

2013).

Tabela 7: Analise dos erros do planejamento experimental.

Alpha ME MES t.crit

0,05 1,23 3,64 12,71
Fonte: Adaptado de Action 3.2.6.

Figura 9: Gréfico de Lenth apresentando a comparacgao entre 0s erros e as estimativas
dos efeitos.

Lenth's Plot

0_-_ -- ME

- SME

Efeitos

Fatores

Fonte: Adaptado de Action 3.2.6.
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De acordo com a avaliacdo do planejamento por meio do contraste com os erros, ME e
MES, margem de erro e margem de erro simultdnea respectivamente, Tabela 7, como os
valores das estimativas dos efeitos ndo excedem as linhas de ME e MES, Figura 9, pode-
se afirmar ndo haver significancia dos fatores no ponto de vista estatistico. Deste modo,
a formulacdo de um modelo matematico que estime o rendimento em func¢ao dos fatores

€ descartada.
5.2 ANALISE QUANTITATIVA E QUALITATIVA DO COLAGENO

Apos o procedimento de extracao avaliou-se o rendimento e a eficiéncia do processo. O
coldgeno extraido, Figura 10, foi avaliado quanto a quantidade de material de origem
inorgénica, cinzas, presente no extrato. Analises mais aprofundadas, como quantidade
de proteinas e analise microbiolégica, ndo foram realizadas visto a extensdo e objetivo

principal abordado pelo presente trabalho.

Figura 10: Coladgeno obtido por meio de extragéo acido-base.
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Fonte: Elaboragéo propria.

5.2.1 DETERMINACAO DO RENDIMENTO

Os valores de rendimento de cada ensaio definido no planejamento experimental séo

apresentados na Tabela 8.
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Tabela 8: Resultados de rendimentos do planejamento experimental.

Ensaios Rendimento %
1 10%
18%
24%
3%
27%
12%
14%
14%
23%
24%
11 17%
Fonte: Elaboracgéo propria.
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Os valores de rendimento obtidos nos ensaios do ponto central do planejamento do
experimento, ensaios 9 e 10, apresentaram rendimento similares, o que indica a

repetibilidade do experimento.

Os dados da estatistica descritiva do planejamento experimental sdo apresentados na
Tabela 9.

Tabela 9: Estatistica descritiva dos dados do planejamento experimental.

Peso inicial Peso final Rendimento Desvio Variancia Erro
médio (Q) médio (Q) médio (%) padréo padréo
79,12 13,25 17% 5,44 29,57 1,64

Fonte: Elaboragéo propria.

O rendimento maximo de extracdo, 27%, foi dado pelo ensaio 5, e 0 médio, 17%. O
material do ensaio 4 foi contabilizado para o calculo de rendimento médio. Entretanto, o
mesmo nao foi utilizado na producéo do creme hidratante, no qual utilizou-se somente o

colageno obtido no ensaio 5.

Se for considerado o contetdo de colageno presente no 0sso como 33%, conforme Stock
(2015) e Tomaszewicz et al. (2015), temos uma eficiéncia de extracdo de 51,5%,

conforme mostrado abaixo:
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rl — Yoextraido x100 (14)

Y%total
n=515%

Os resultados obtidos na literatura de referéncia, Mendoza, Perez e Rivera, (2012), séo
apresentados na Tabela 10.

Tabela 10: Rendimentos apresentados por Mendoza, Perez e Rivera, 2012.

Resultados Mendoza, Perez e Rivera, (2012)

30 minutos 23.84% 39,55%
60 minutos 47,36% 79,05%

Fonte: Adaptado de Mendoza, Perez e Rivera, 2012.
A partir dos dados apresentados pelas Tabelas 8 e 10, considerando os ensaios mais
proximos das condicdes estipuladas por Mendoza, Perez e Rivera, (2012), ensaios 1 e 3
para tempos com concentracdo proxima a 5% (10% em 34,4 minutos e 24% em 55,6
minutos), e ensaios 7 e 8 para como a concentracao aproximada de 7% (14% para 34,4
e 60 minutos), pode-se perceber que os rendimentos ficaram abaixo do esperado,
entretanto, a eficiéncia de rendimento de 51,5% pode ser considerada como satisfatoria.
Outro aspecto relevante a ser considerado é que o tempo de tratamento térmico néo se
mostrou significante para os resultados obtidos, uma vez que nos ensaios 7 € 8 0
rendimento ndo muda em relacdo ao tempo. Fatores como propor¢cdo entre 0Sso e
solucbes de NaOH e acido citrico, e granulometria podem ter papel significante. A
comparacao dos resultados obtidos de Brock et al. (2013) e Mendoza, Perez e Rivera,
(2012), com os rendimentos minimo, médio e maximo do presente trabalho sé&o

apresentados na Tabela 11.

Tabela 11: Comparacdo com os métodos de Mendoza, Perez e Rivera, 2012, e Brock et

al., 2013.
Rendimento Rendimento Rendimento
Brock Mendoza . o o
Minimo Médio Maximo
20,50% 79,05% 3% 17% 27%

Fonte: Elaboracgéo propria.
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A comparacgéao dos resultados indica certa semelhanca com o rendimento de Brock et al.
(2013), contudo, apresenta valores inferiores aos os rendimentos alcangados por
Mendoza, Perez e Rivera (2012). O rendimento minimo foi estabelecido pelo ensaio 4

(3%) considerando a ocorréncia dos erros experimentais citados no item 5.1.2.
52.2 QUANTIFICAC}AO DE CINZAS

O teste de cinzas foi realizado para a quantificacdo do conteido de matéria organica e
inorganica contido no material extraido. Uma vez que o0 ensaio 5 apresentou maior
rendimento, definiu-se 0 mesmo como a amostra a ser analisada. A amostra quando
submetida a altas temperaturas de incineracdo, tem toda parte organica transformada em
CO2 e vapor d’agua, restando apenas os compostos minerais na forma de cinzas.
Portanto, a determinacgéo do contetdo de cinzas indica a quantidade de material organico

e inorganico presente como apresentado na Tabela 12.

Tabela 12: Valores do teste de cinzas.

, Material . % Material
Amostra(g) Cinzas (g9) Organico (g) % Cinzas Co)rgénico
0,761 0,081 0,680 10,64% 89,36%

Fonte: Elaboracgéo propria.

O teste realizado indicou um percentual de 89,36% de material organico. Grande parte
desse contetdo organico é composto por colageno, mas essa quantidade exata s6 é
possivel determinar através de testes de proteina, como por exemplo, pelo método de
Kjeldahl. Mendoza, Perez e Rivera (2012) também realizaram andlise de cinzas apés
extracao de colageno dos residuos de abatedouros bovinos pela mesma metodologia do
presente trabalho e encontrou um resultado de 7,08%, enquanto Pérez (2016) obteve
como média 29,26% de cinzas. Portanto, o resultado obtido, mostrado na Tabela 12, se

encontrou dentro do esperado de acordo com a literatura.

5.3 PRODUCAO DO CREME HIDRATANTE

A produgédo do creme hidratante foi constituida pela emulséo de duas fases, sendo uma

oleosa e outra aquosa, apresentadas na Figura 11.
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Figura 11: Etapas da producéo do creme hidratante a) fase aguosa b) fase oleosa c)
creme hidratante.

Fonte: Elaboragéo propria.

A producdo do creme hidratante (Figura 11 c) é realizada vertendo-se a fase aquosa
(Figura 11 a) na fase oleosa (Figura 11 b), com agitacdo constante. De acordo com
Pereira (2016), as matérias primas cujas quantidades sdo apresentadas na Tabela 13,
se dividem em excipientes, aromaticas, conservantes e principios ativos, sendo produtos

utilizados na base dos cremes hidratantes.

Tabela 13: Componentes da formulacdo do creme hidratante.

Formulacéo de Formulacdo adaptada ao

Componentes Referéncia* (g) trabalho (g)
Crodabase CR2 22 22
Crodalan LA 4 -
Metilparabeno 0,15 0,15
Propilparabeno 0,05 0,05
Propilenoglicol 3 3
Agua destilada 70,8 70,8
Oleo de esséncia 10 0,47
Colageno - 2

*Pereira (2016). Fonte: Elaboracéo propria.

Na fase oleosa, a Crodabase CR2 foi utilizada como emulsionante para dar ao produto
propriedades umectantes, emolientes e hidratantes. Possui fun¢cdo de espalhamento

rapido sobre a pele, formando uma pelicula fina e protetora. E utilizado principalmente
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em cremes nutritivos, ricos em proteinas, e a base de colageno ou elastina. O
Metilparabeno e o Propilparabeno sdo excipientes utilizados como conservantes
antimicrobianos. O colageno foi inserido como fonte de aminoacidos essenciais a
manutencao do equilibrio fisioldgico da pele, colaborando no aumento da quantidade de
agua absorvida, hidratando a epiderme e auxiliando na diminui¢cdo das rugas finas. A
Crodalan LA que também seria um componente da producdo ndo foi utilizada devido
impossibilidade de aquisicdo. Suas propriedades sdo de emoliente, dando ao creme

hidratante boa disperséo sobre a pele e sensacao de maciez (MAPRIC, 2017).

Na fase aquosa, utiliza-se o Propilenoglicol como solvente, agente plastificante e
umectante. Facilita a penetracdo do principio ativo da formulacdo, hidratando e
amaciando a pele. A 4gua destilada é o solvente na formulacdo, sendo o veiculo de
fluidez (MAPRIC, 2017).

Para finalizar, adicionou-se, com agitacdo, 6leo de esséncia de flor de algodao inserindo
ao creme hidratante sua fragrancia. Em seguida o hidratante foi envasado em pequenos

frascos.

5.4 CARACTERIZACAO DO CREME HIDRATANTE

Produtos cosméticos sao itens de consumo e, portanto, devem ser analisados quanto a
estabilidade, uma vez que uma formulacéo inadequada ou fora do prazo de validade pode
afetar a qualidade do mesmo, bem como trazer prejuizos a saude do usuario. Apesar de
ser de responsabilidade das empresas essa verificacdo de estabilidade dos produtos
antes de disponibilizd-los no mercado, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA) criou um Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos, pelo fato de ndo haver
ainda um padrdo no setor de cosméticos, que sugere como a estabilidade deve ser
analisada (ANVISA, 2004, apud DEUS, 2008).

Certas analises podem indicar a falta de estabilidade de um creme hidratante, sendo
necessario alterar sua formulacdo. Centrifugacao, observacao de cor e odor, e medicbes
de pH, densidade, viscosidade sao algumas delas (ANVISA, 2004, apud DEUS, 2008). A
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Tabela 14 a seguir mostra os resultados da analise imediatamente apds a producédo e
apos um periodo de 30 dias.

Tabela 14: Valores dos testes de estabilidade imediatamente apds a producédo e apos
30 dias de fabricagao.

ANALISE APOS PRODUCAO APOS 30 DIAS
pH 6,81 7,47
Densidade (g/cm3) 0,82 0,79
Viscosidade (cP) 5.166 9.750
Centrifugacgéao Sem separacdo de fases  Sem separacao de fases
Cor Branca Branca
Odor Flor de algodéo Flor de algodéo

Fonte: Elaboracgéo propria.

As amostras de creme hidratante foram armazenadas a temperatura ambiente e ao
abrigo da luz, e mantiveram suas caracteristicas organolépticas de cor e odor inalteradas
no periodo estudado. Como a Tabela 14 acima informa, a coloracéo obtida foi branca de
aspecto brilhoso e o odor foi de flor de algodao, devido a esséncia escolhida, sendo esses

resultados obtidos diretamente através dos sentidos de viséo e olfato, respectivamente.

Os resultados acima descritos estdo em conforme com a literatura, que diz que fatores
extrinsecos como temperatura, luminosidade e tempo séo relevantes na alteracdo dos
parametros avaliados. O creme hidratante contendo coldgeno produzido necessita,
portanto, de estudos quanto a estabilidade acelerada e também de anélise microbioldgica
antes de ser comercializado (MAIA, 2002).

5.4.1 pH

Para a analise de pH, verifica-se que os valores encontrados apresentaram variacao
menor que 10%, o que indica estabilidade para este parametro. Como justificativa para
essa pequena diferenca entre os valores, pode-se citar que na primeira medida, a
temperatura da amostra era de 23°C e apo6s 30 dias de fabricagdo era de 26°C. Além

disso, as medi¢bes foram feitas em pHmetros diferentes, tendo cada um seu erro de
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calibracdo inerente. Apesar de o pH néo ter sofrido variagdo significativa, os valores
mostrados ndo se enquadram na faixa de pH cutaneo (5,5 a 6,5), estando o creme
hidratante ligeiramente mais basico que a pele, provavelmente devido a alteracdo da
formulacéo original. Leonardi (2008), apud Isaac et al. (2008) atenta para o problema de
se ter valores de pH abaixo da faixa do pH cutaneo, pois essa condicdo pode levar ao
surgimento de irritacdo da pele e ser decorrente da degradacéo de algum componente

do creme hidratante.

5.4.2 DENSIDADE

A densidade foi analisada pelo método de pichometria e apresentou uma pequena
variacéo, tendo seu valor diminuido apés o periodo de 30 dias. Esse fato se deve a perda
de a4gua da amostra. Como consequéncia da reducdo da massa e manutencdo do

volume, tem-se a reducéo da densidade.

5.4.3 VISCOSIDADE

A perda de &gua citada no item 5.4.2 também foi responsavel pela alteracdo da
viscosidade, que teve um aumento consideravel durante o periodo de estudo. Porém,
apesar da diferenca entre os valores, desde a primeira andlise ja era notavel a alta

consisténcia do creme hidratante.

5.4.4 ESTABILIDADE DAS FASES

Segundo o Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos da ANVISA, os testes de
estabilidade podem ser divididos em testes de centrifugacdo e testes de establidade
acelerada e tém como obijetivo prever a validade do produto. No teste de centrifugacéo,
nao sdo empregadas condi¢cdes extremas. Ja para testar a estabilidade acelerada, sédo
necessarios 90 dias, que podem ser aumentados para até 1 ano. Neste teste, as
amostras sao aquecidas e resfriadas em estufas e refrigeradores, respectivamente, e
analisada em varios parametros, como cor, odor, viscosidade, pH, entre outros. (ISAAC

et al., 2008). A Figura 12 apresenta a amostra apos centrifugacao.
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Figura 12: Creme hidratante apés centrifugacéo.

Fonte: Elaboragéo propria.

Conforme a Figura 12, ndo houve separacao de fases na amostra em nenhum dos dois
periodos de analise, para nenhuma das trés velocidades acionadas, mantendo a
homogeneidade que as mesmas apresentavam antes desse procedimento. Este
resultado mostra que o creme hidratante pode ser submetido aos testes de estabilidade
acelerada para prever seu tempo de vida atil, como sugere Deccache (2006), apud
Rasche (2014).

5.5 ANALISE SENSORIAL

A analise sensorial tem papel fundamental no que diz respeito a aceitacdo e compra de
um produto pelos provaveis consumidores. As diferentes sensacdes causadas estao

principalmente relacionadas a formulacao (ISAAC et al., 2008).

Para o teste sensorial de um creme hidratante, o tato, a visdo e o olfato sdo os sentidos
gue podem ser utilizados. A visdo é responsavel por analisar, logo de imediato, se o
produto agrada ou ndo em relagdo a cor, brilho e aspecto. As esséncias, por serem
volateis, exalam seus aromas, fazendo com que o olfato seja acionado. Ja parametros
como espalhabilidade, residuo oleoso, consisténcia e hidratacdo, que sao um dos mais

importantes quando se fala em creme hidratante, sado percebidos pelo tato (ISAAC, 2012).
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Figura 13: Amostras de creme hidratante para a analise sensorial.

Fonte: Elaboracao prépr'.
5.5.1 ANALISE SENSORIAL DESCRITIVA DO CREME HIDRATANTE

As frequéncias das notas obtidas para percepcfes imediatas sdo apresentadas na
Tabela 15.

Tabela 15: Resultados do teste descritivo das percepcdes imediatas: oleosidade, odor,
cor e espalhabilidade.

Percepgdes Imediatas

Notas Oleoso Odor Cor EZ;I;EZ:?I
Freguéncia % Frequéncia % Frequéncia % Frequéncia %
0 1 3% 3 10% 7 23% 2 7%
1 8 27% 3 10% 8 27% 0 0%
2 3 10% 1 3% 1 3% 0 0%
3 2 7% 1 3% 2 7% 2 7%
4 1 3% 3 10% 0 0% 2 7%
5 3 10% 7 23% 0 0% 1 3%
6 3 10% 2 7% 1 3% 0 0%
7 2 7% 2 7% 1 3% 4 13%
8 4 13% 5 17% 0 0% 3 10%
9 1 3% 2 7% 1 3% 2 7%
10 2 7% 1 3% 9 30% 14 47%

Fonte: Elaboragéo propria.

Os resultados da percepcao imediata da analise sensorial descritiva indicam que 47%
dos voluntarios deram nota maxima para a espalhabilidade do produto. Houve certo
equilibrio na descricdo do odor, comprovado pelo menor desvio padrdo (2,89) entre os
itens julgados para percepg¢des imediatas, sendo a nota 5 a mais representativa com

23%. A oleosidade do produto foi avaliada como de baixa intensidade, sendo o maior
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percentual, 27%, observado para a nota 1. Quanto ao parametro cor, o painel descritivo
apresentou notas 1 e 10 como as mais significantes, com 27% e 30% das notas,
respectivamente, e 23% dos voluntarios ndo assinalaram esse parametro como
perceptivel. Apesar de um painelista ter dado nota 1 para a percepc¢ao imediata odor, ou
seja, baixa intensidade, a mesma relatou que este odor foi agradavel. Outro voluntario
informou viscosidade como percep¢do imediata além das listadas, com nota 7. Além
desse, outra pessoa também relatou percepcfes imediatas como luminosidade,

consisténcia e sensacao agradavel com as notas 10, 10 e 9 respectivamente.

As notas obtidas para percepc¢des imediatas sdo apresentadas de forma agrupada na
Figura 14 a, enquanto as médias sdo mostradas na Figura 14 b.

Figura 14: Analises gréaficas das percepc¢des imediatas a) frequéncias b) médias.
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Fonte: Elaboragéo propria.

O agrupamento em 3 diferentes faixas foi realizado de modo a condensar os dados para
uma melhor visualizacdo. A primeira faixa compreende notas de 0 a 3, que sao indicativo
de percepcdes pouco intensas. A percepc¢ao cor foi a que apresentou maior quantidade
de notas nesta faixa. A segunda faixa, de percepcdes neutras, representa notas entre 4
e 6, e, neste caso, odor foi 0 maior representante. Por fim, a faixa de notas de 7 a 10 se
refere a maior intensidade dos itens julgados, com 77% das notas de espalhabilidade. A
sensacao de espalhabilidade do produto foi a que apresentou maior média (7,6),

enquanto cor apresentou a menor (4,3).
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O método descritivo também contou com analise das percep¢des apdés 5 minutos de

aplicacdo do creme hidratante, sendo as frequéncias das notas obtidas para essas

percepcdes mostradas na Tabela 16.

Tabela 16: Resultados do teste descritivo das percepcdes apos 5 minutos: residuo

oleoso, pele hidratada, odor, facilmente absorvida e aspecto visual.

Percepgoes Apos 5 Minutos

Notas Residuo Oleoso  Pele Hidratada Odor iic;gnr:izt: Aspecto Visual

Frequéncia % Freguéncia % Frequéncia % Frequéncia % Frequéncia %
0 4 13% 0 0% 4 13% 2 7% 4 13%
1 5 17% 0 0% 3 10% 0 0% 5 17%
2 4 13% 0 0% 2 7% 1 3% 1 3%
3 5 17% 1 3% 0 0% 1 3% 2 7%
4 2 7% 0 0% 4 13% 1 3% 1 3%
5 3 10% 2 7% 7 23% 4 13% 1 3%
6 1 3% 3 10% 1 3% 3 10% 2 7%
7 0 0% 4 13% 1 3% 2 7% 0 0%
8 2 7% 3] 20% 4 13% 4 13% 0 0%
9 2 7% 3 10% 3 10% 3 10% 5 17%
10 2 7% 1 37% 1 3% g 30% 9 30%

Fonte: Elaboracéo propria.

Conforme apresentado na Tabela 16, a maioria das notas para residuo oleoso foi baixa.

Em contrapartida, as notas para a hidratacdo da pele e facilidade de absorcéo foram

altas, indicando uma percepcao intensa para esse quesito. As notas para aspecto visual

se concentraram nos extremos.

De maneira analoga a Figura 14, os dados para percepcdes apdés 5 minutos sdo

apresentados na Figura 15.
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Figura 15: Analises gréaficas das percepcdes apds 5 minutos de aplicacéo a)
frequéncias b) médias.
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Fonte: Elaboracao propria.

O parametro hidratacdo da pele € considerado o mais desejavel para um creme
hidratante e teve nota média de 8,1. Para a percep¢ao odor, a nota média passou a ser
4,7. Esse mesmo quesito apresentou nota média 5 na percepcédo imediata, indicando que
0 aroma da esséncia do produto continuou presente na pele mesmo apos passado algum
tempo. Facilidade de absorcao e residuo oleoso também sédo parametros relevantes para
analise, e tiveram notas médias 7 e 3,7, respectivamente, indicando que o resultado do
julgamento dos voluntarios foi o desejado. Quanto ao aspecto visual, a média foi 5,6.
Além das sensacfes listadas, um voluntario relatou percepcdo de luminosidade na

intensidade 9 apds 5 minutos.

5.5.2 ANALISE SENSORIAL AFETIVA DO CREME HIDRATANTE

Realizou-se também teste de aceitacdo e de intencdo de compra do creme hidratante. A

Tabela 17 mostra os valores de média e desvio padrdo para esses testes.

Tabela 17: Média e Desvio Padréo dos testes de Aceitacdo e Intencdo de compra.

Teste Média Desvio Padréo
Aceitacao 4,2 0,76
Intencdo de compra 3,7 0,70

Fonte: Elaboragéo propria.

Constata-se, na Tabela 17, que a média das notas do teste de aceitacdo foi 4,2, com

desvio padrao de 0,76, indicando que a maioria dos voluntarios gostou do produto. O
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teste de intencdo de compra teve nota média 3,7, com um baixo desvio padréo, 0,70,

Tabela 17, evidenciando boa aceitagao.

A Figura 16 mostra a frequéncia total e por género de cada opcéao de resposta possivel

para os testes de aceitacao.

Figura 16: Gréficos de aceitagdo a) total b) por género.

a) b)
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Fonte: Elaboragéo propria.

Ao se analisar a Figura 16, tem-se que, por género, 50% dos voluntarios do sexo feminino
gostaram ligeiramente, enquanto a outra metade gostou muito. Para o sexo masculino,
40% dos voluntarios gostaram ligeiramente. Em ambos os géneros nédo foi observado
nenhum voto para a opc¢éo desgostei muito e apenas 3% dos votos foram para a opcao

desgostei ligeiramente.

A Figura 17 a seguir, mostra a frequéncia de cada opg¢éo de resposta possivel para o

teste de intencdo de compra do creme hidratante.

Figura 17: Gréficos de intencdo de compra a) total b) por género.
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Fonte: Elaboracéo propria.
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O resultado por género aponta que 13 dos 20 voluntarios do sexo feminino comprariam
sim o creme hidratante, enquanto 5 dos 10 voluntérios do sexo masculino escolheram a
opcao talvez como resposta. Nenhum voluntario anulou a hipétese de compra do produto

analisado.
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6 CONCLUSAO E RECOMENDACOES

O objetivo principal do presente trabalho, de produzir um creme hidratante utilizando
colageno extraido dos residuos 6sseos de abatedouro bovino, foi bem sucedido,
apresentando-se como alternativa sustentavel na producdo de um produto com valor

agregado, minimizando os impactos gerados por seu descarte no meio ambiente.

Conclui-se que, de acordo com a analise realizada pelo Action 3.2.6, os fatores utilizados
no planejamento experimental ndo possuem interagao significante para um intervalo de
confianca de 95%, e que outras variaveis como granulometria, proporcao entre massa de
0sso e volume de solucao basica e tempo de extracdo acida sédo sugestfes de estudo
em trabalhos futuros. O rendimento médio das 11 amostras de colageno extraido foi de
17% em relagdo a massa inicial de osso. De acordo com a literatura, 0 0sso é constituido
de aproximadamente 33% de colageno, portanto pode-se inferir que a eficiéncia de
extracdo foi de aproximadamente 51,5%. Esse resultado foi satisfatorio, porém abaixo

dos valores encontrados na literatura de referéncia.

A gqualidade e preservacgéo do creme hidratante produzido foram avaliadas por meio de
parametros como pH, viscosidade e estabilidade das fases, 0os quais apresentaram
resultados satisfatérios, porém com pequena variagdo no periodo de analise,
necessitando assim de estudos mais aprofundados antes de possivel comercializagéo,
como estabilidade acelerada e analise microbioldgica.

Os resultados das percepcdes da andlise sensorial descritiva indicam que as elevadas
médias de espalhabilidade, absorcdo e hidratacdo foram relevantes, pois sdo as
principais propriedades esperadas de um creme hidratante. Além disso, para o teste
sensorial do produto, o parametro afetividade indicou que 47% dos voluntarios gostaram
ligeiramente e 40% gostaram muito do produto. Quando foi avaliada ainda a intencdo de
compra, 50% dos avaliadores demonstraram interesse no produto e 10% afirmaram que
o comprariam. Esses resultados indicam a viabilidade de uma possivel comercializacao

do produto.
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ANEXOS

ANEXO A

Teste de Fitzpatrick

Parte I: Predisposicio genética

Azul clarp, cinza claro ou verde clarg = J
Azul, cinza ou verde = 1

Castanhos esverdeados (aveld) ou castanho
claro = 2

Castanho escuro = 3

Preto acastanhado = 4

A cor natural do seu cabelo é:
Vermelho ou loiro claro = 0

Loiro = 1

Loiro escuro ou castanho claro = 2
Castanho escuro = 3

Preto = 4

A cor natural da sua pele (antes da

Branco marfim = 0

Pele clara ou pélida =1

Pele com tom de ouro = 2
Castanho claro = 3

Castanho escuro ou preto = 4

Qual € 3 guantidade de sardas que tem na
pele em dreas gue nao estao expostas?
Muitas = 0

Varias = 1

Algumas = 2

Muito poucas = 3

Menhuma = 4

Pontuacio total para predisposicio
genética: ___

Parte |I: Reacdo 4 exposicdo solar
prolongada

Como a sua pele reage ao sol?

Fica sempre queimada, hé formacdo de bolhas
e descama =0

Fica muitas vezes, queimada, ha formacao de
bolhas e descama = 1

Queima moderadamente = 2

Queima raramente= 3

MNunca gueima = 4

A sua fica bronzeada?
MNunca =0

Raramente = 1

s vezes = 2
Frequentemente = 3
Sempre = 4

Com que intensidade a sua pele fica
bronzeada?

Pouco ou muito pouco =0

Levemente = 1

Moderadamente = 2

Profundamente = 3

& minha pele & naturalmente escura = 4

Qual é o grau de sensibilidade do seu rosto
ao sol?

Muito sensivel = 0

Sensivel = 1

MNormal = 2

Resistente = 3

Muito resistente/Munca tive um problema = 4

Pontuacdo total para a reacio 4 exposicao
ao solar: __

Some as duas pontuacdes e encontre o seu fototipo de pele:

TIFOD DE PELE

DESCRICAD

TIPO I (0-& PONTOS)
TIFO Il (T-12 PONTO 5)
TIPO I {(12-18 PONTO 5)
TIFD IV {19-24 PONTO5)
TIFO V (25-30 PONTO 5)
TIFO VI (+#31 PONTOS)

Pele muito clara. sempre gueima, nunca bronzeia
FPele clars, sempre gueima e algumas vezes bronzeis
Pele menos clara, slgumas vezes queima & sempre bronzeia
Fele morensa clars raramente queima & sempre bronzeis
Pele morena escura, nunca queima e sempre bronzeis
Pele negra. nunca gueima. sempre bronzeis

Dinponivel em: http:/ stopeanc erportugal. om0 16,0530/ usl-e-o-veu -Fototipa-de-pele-faca-o-tes te-de- Mt patrickS
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APENDICES

APENDICE A

TERMO DE CONSENTIMENTO LIVRE E ESCLARECIDO

, idade anos, género , fototipo de pele

, residente na cidade de , telefone ,

Declaro ter sido esclarecido sobre os seguintes pontos:
O trabalho tem por finalidade avaliar as propriedades sensoriais do creme hidratante contendo colageno extraido
de 0ss0s bovinos e a aceitagdo do mesmo;
Ao participar desse teste contribuirei para a compilacdo dos resultados do trabalho de conclusdo de curso de
Engenharia Quimica das Faculdades Integradas de Aracruz;
Como voluntério deste estudo, participarei do teste sensorial descritivo e de aceitacdo do creme hidratante e
informar a intensidade das propriedades do produto como também o0 quanto gostei ou desgostei do creme,
utilizando uma ficha apropriada. Para a realizacdo da andlise sensorial o produto ndo deve ser ingerido.
A minha participa¢do como voluntéario na andlise sensorial dos produtos terd duragéo de um dia (sesséo Unica);
Os riscos ou desconfortos aos quais estarei submetido ao participar dessa pesquisa serdo minimos;
Caso o creme hidratante provoque alguma reacao alérgica ou desconforto na regido de aplicagdo deverei
entrar em contato com o pesquisador responsavel;
N&o terei nenhuma despesa ao participar desse estudo;
Meu nome serda mantido em sigilo, assegurando assim a minha privacidade e se desejar, deverei ser informado
sobre os resultados dessa pesquisa;
Poderei me recusar a participar ou mesmo retirar meu consentimento a qualquer momento durante a realizacéo

dos testes, sem nenhum tipo de prejuizo ou penalizacao;

10. Para qualquer dlvida ou solicitacdo de esclarecimentos, poderei entrar em contato com a equipe cientifica;

Diante dos esclarecimentos prestados, concordo em participar, como voluntario (a), do estudo “Andlise sensorial
descritiva e de aceitacdo do creme hidratante produzido com colageno extraido de residuos de abatedouro bovino™.

Aracruz, _ de Outubro de 2017.

Assinatura do Voluntario:

Assinatura do Responsavel:

Assinatura do Orientador:

Profé, MSc. Uara Sarmenghi Cabral



APENDICE B

ANALISE SENSORIAL DE CREME HIDRATANTE

Aplique o creme na regido do dorso da méo com 10 rotagées no sentido horério e responda o questionario abaixo.
Marque um X no item que perceber no creme e a intensidade percebida. Caso perceba outra caracteristica ndo
relacionada, adicione no item outros e descreva.

Percepcdes imediatas

()Oleoso 12345678910

()Odor 12345678910

()Cor123456789 10

() Facilmente espalhdvel 12345678910

() Outros 12345678910
() Outros 12345678910
() Outros 12345678910

Percepgdes apds 5 minutos

() Residuo oleoso 12345678910

() Pele hidratada12345678910

()Odor 12345678910

( ) Facilmente absorvido 12345678910

() Aspectovisual12345678910

() Outros 12345678910
()} Outros 12345678910
() Outros 12345678910

Teste de aceitacao

Para descrever o quanto gostou ou desgostou do produto e a intengdo de compra, circule o niimero desejado.

Gostou do produto?

1 Desgostei muito / 2 Desgostei ligeramente / 3 Indiferente / 4 Gostei ligeiramente / 5 Gostei muito

Compraria este produto?

1 Nunca/ 2 Ndo /3 Talvez / 4 Sim /5 Certamente

Adaptado de Vera Isaac et al., 2012.
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