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Resumo

A maquiagem mineral ¢ uma formulagdo cosmética que traz dentre seus componentes matérias-primas minerais a exemplo dos
materiais argilosos, sendo as argilas bentonitas mais comumente utilizadas. O uso de argilas bentoniticas do estado da Paraiba no
desenvolvimento de formulagdes de pé mineral para maquiagem foi o objetivo central deste trabalho. Estas argilas foram estudadas
também em sua forma organofilica. Inicialmente foi realizada a caracterizagdo fisico-quimica das argilas bentoniticas naturais e
organofilizadas, e os resultados indicaram que as argilas apresentam perfil tecnolégico com potencial cosmético. Para formulagdo
cosmética foi utilizado 50% de cada uma das argilas e demais componentes minerais, dando origem a seis diferentes formulacdes. A
partir destas amostras foi estudado seu comportamento estdvel frente a condigdes extremas de temperatura. O controle de qualidade
toxicoldgico e microbiolégico foi realizado de acordo com os padrdes descritos pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitdria
(ANVISA) e Farmacopéia Brasileira. As amostras foram testadas para investigacdo da irritabilidade oftdlmica por meio de ensaio
in vitro da membrana corioalantéide do ovo da galinha (HET-CAM), e os ensaios microbiolégicos foram feitos pelo método de
plaqueamento em superficie. Todas as amostras apresentaram-se estdveis quanto as suas caracteristicas fisico-quimicas. Nenhuma
das formulac¢des apresentou citotoxicidade. O controle microbioldgico assegurou a seguranga bioldgica com auséncia de bactérias.
Palavras-chave: citotoxicidade, maquiagem mineral, argilas bentoniticas.

Abstract

Mineral make up is a cosmetic formulation that brings among its components mineral raw materials such as clayey materials;
bentonites clays are most commonly used. The use of bentonite clays from Paratba state in the development of mineral powder
formulations for makeup was the central objective of this work. These clays were also studied in their organophilic form. Initially
the physical-chemical characterization of the natural and organophilic bentonite clays was performed, and the results indicated
that the clays have a technological profile with cosmetic potential. For the cosmetic formulation 50% of each of the clays and other
mineral components were used, giving rise to six different formulations. From these samples, their stable behavior against extreme
temperature conditions was studied. The toxicological and microbiological quality control was performed according to the standards
described by ANVISA and Brazilian Pharmacopoeia. Samples were tested for ocular irritability investigation by in vitro chicken egg
allosteric membrane (HET-CAM) assay, and the microbiological assays were done by the surface plating method. All samples were
stable as to their physicochemical characteristics. None of the formulations showed cytotoxicity. The microbiological control ensured
the biological safety with absence of bacteria.

Keywords: cytotoxicity, mineral makeup, bentonite clays.

INTRODUCAO

As argilas sdo minerais terrosos que apresentam fina
granulometria e caracteristica pldstica, o que promove
maior facilidade em molda-la quando em contato com dgua.
Possuem em sua constitui¢do quimica o 6xido de aluminio,
6xido de silicio e alguns 6xidos de metais alcalinos e alcalinos
terrosos [1]. Na natureza estes materiais sao encontrados em
abundancia e ndo sao materiais de alto custo, isto €, além do
baixo custo estes apresentam também fécil acesso. Paralelo
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a estes fatores, apresentam caracteristicas intrinsecas,
dentre elas destacamos a elevada CTC (capacidade de
troca cationica), a qual as permitem importante ecletismo
em suas aplicacdes industriais, que incluem desde técnicas
simples e portanto tradicionais, a exemplo de sua aplicacio
na industria ceramica como matéria-prima para a producdo
de louga sanitdria, pisos, revestimentos entre outros [2], e
alcancam as mais refinadas e delicadas técnicas de produgao,
em especial ao que se aplica a cosmetologia, a citar seu
uso em formulacdes de maquiagens, shampoos e emulsdes
para pele [3], e aos farmacos, a exemplo do uso de argilas
bentoniticas na entrega de fidrmacos e ainda na sintese de
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nanocompdsitos de argilas-polimeros na engenharia de
tecidos [4]. Além de algumas caracteristicas fisico-quimicas
importantes que as argilas devem apresentar para destinacdo
de sua aplicacdo em determinado seguimento industrial,
em casos particulares a exemplo do seguimento cosmético,
existe também a necessidade de que esta apresente certo
grau de pureza no que se refere a minerais acessorios e
componentes agregados indesejdveis que lhe sdo peculiares
[5], visto que estes materiais sdo provenientes da natureza e
se formam a partir da iniciativa e manifestagdes naturais da
mesma, € entdo presumivel a presenca de outros materiais e
minerais acessorios, matéria organica e impurezas do meio.

O uso de materiais argilosos para fins cosméticos, ou
mesmo medicinal, trata-se em verdade de uma prética antiga;
relatos datam que os egipcios faziam uso de argilas como
madscaras faciais [6]. Desde tempos remotos a comunidade
indigena faz o uso de argilas no processo de cicatrizacdao
de ferimentos, além disso, o uso terapéutico destas argilas
também € uma prética comum e datada historicamente, a qual
foi trazida aos dias de hoje por spas e clinicas estéticas [5]. A
bordo de navios houve préticas similares onde os marinheiros
faziam uso de argilas para tratamento de desordens internas
e externas a exemplo de furtinculos, queimaduras, odores,
umidade e outros desconfortos [7]. As argilas de uso mais
representativo em seguimento cosmético sdo as bentonitas,
a paligosquita, a caulinita e talco [8]. Estas argilas t€ém uso
tdpico ou por ingestdo, e sdo intensamente solicitadas por
suas caracteristicas remineralizante, hidratante e adsorvente
[9]. Dentre as argilas acima descritas cita-se a bentonita
como objeto especial do presente estudo.

As Dbentonitas s3o compostas essencialmente por
montmorilonitas. Estas argilas despertam grande interesse
industrial e podem ser encontradas em locais em que h4,
ou tenha havido, a presenca de silicio, aluminio ou ferro,
magnésio e cdlcio, em especial, sob forma de cinzas
vulcénicas, depositadas em condicdes em que exista alta
umidade e restrita drenagem das dguas de intemperismo
[1]. As argilas bentoniticas podem ser classificadas em
dois grupos a partir de sua capacidade de inchamento, as
que incham sensivelmente quando em presenca de dgua
e as que nao incham [10], mas também podem receber
classificacdo por cdtions de compensacdo presente nestas
argilas subdividindo-as em poli ou monocatidnica [11].
As bentonitas brasileiras sdo em geral policatidnicas com
maior presenca de cdlcio [12]. A nivel nacional, em especial
no que se refere a regido nordeste do pafs, ha facilidade de
acesso a jazimentos destes argilominerais; estes por sua vez
apresentam interessante perfil tecnoldgico e propriedades
convenientes a industria [13]. Sob a perspectiva cientifica
sdo intimeros 0s artigos e experimentos que comprovam a
eficdcia destas argilas na industria de petréleo [14], porém,
quanto a investigacdo das propriedades e de seu potencial
tecnoldgico para seu uso, aplicagdo e possiveis beneficios
no segmento da inddstria cosmética, ainda hd muito a ser
pesquisado para entdo gerar decorrente andlise. Neste
sentido, a caracterizacdo destas argilas bentoniticas, bem
como, procedimentos de andlise toxicoldgica e seguranca

bioldgica sdo caminhos obrigatérios a serem percorridos,
os quais certamente podem abrir um imenso leque de
aplicacdes para estas, além disso, sua modificacdo quimica
pode agregar-lhe um potencial tecnoldgico aprecidvel. Para
tanto a incitacdo cientifica para estudos a fim de descobrir
suas peculiares caracteristicas e possiveis aplicacdes fazem-
se necessdria para que seu aproveitamento seja mais eficaz
e sensivelmente adequado para suas respectivas finalidades.
Delineia-se desta maneira o objetivo central do presente
estudo, onde partindo de argilas bentoniticas buscou-se
desenvolver formula¢des cosméticas de maquiagem para
aplicacdo facial segura.

MATERIAIS E METODOS

As amostras bentonitas utilizadas foram trés, sendo
duas industrializadas e uma natural, nomeadas da seguinte
maneira; argila RF extraida in natura de jazidas da cidade
de Sossego-PB; argila DASL também extraida in natura do
municipio de Pedra Lavrada-PB; argila Verde Lodo cedida
pela Bentonit Unido Nordeste (BUN), proveniente da mina
Jua II localizada no municipio de Boa Vista-PB. As demais
substancias que compuseram a formulacdo cosmética foram
todos adquiridos junto & empresa Dipa Quimica: diéxido
de titdnio (anatasio), 6xido de zinco e 6xido de ferro nas
cores vermelho e amarelo. O aditivo quimico utilizado na
pesquisa foi o sal organico quaterndrio de amonio Praepagem
WB® (cloreto de diestearildimetil amonio) produzido pela
empresa Clariant. Todas as amostras de argilas foram
purificadas por hidrociclone e secas por processo de
atomizagdo; posteriormente parte deste material recebeu
tratamento. As argilas foram tratadas com sais quaterndrios
de amdnio para organofilizacdo por meio da adi¢do de 71,6
g de argila em dgua destilada previamente aquecida a +80
°C e submetida a agitacdo por 20 min, seguida da adi¢do de
30,83 g do surfactante permanecendo por mais 20 min sob
agitacdo mecanica. A suspensio dgua + argila + surfactante
foi filtrada a viacuo e a massa sélida retida sobre o papel filtro
foi levada a estufa para secagem a ~65 °C por 24 h.

As argilas naturais e organofilizadas foram
caracterizadas por meio da investigacdo de sua composicao
mineralégica por difracdo de raios X (DRX), determinacdo
de sua composi¢do quimica por fluorescéncia de raios X,
averiguacdo de seu comportamento térmico por andlises
térmicas (TG - termogravimetria, e DTA - andlise térmica
diferencial), teor de umidade por meio de secagem em estufa
a 110+1 °C por 24 h, adsor¢do de 6leo a partir do proposto
em “Standard methods of testing sorbent performance of
adsorbents” (ASTM F 726-99), e ensaios de densidade
aerada e compactada, onde a densidade aerada foi obtida por
meio de medi¢do manual da massa de particulas previamente
pesada em balanca analitica e levada a uma proveta de 250
mL, e sua densidade compactada foi definida também a
partir de uma determinada quantidade de massa conhecida
por compactacio das particulas, para a qual utilizou-se um
dispositivo de madeira que determinava a altura das batidas
da proveta, sendo este nimero de batidas adotadas de 30, 50,
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Tabela I - Composicdo das formulagdes cosméticas a base
de bentonita.
[Table I - Bentonite based cosmetic formulations.]

Formulagao RF DASL VL
Argila 50% 50% 50%
Dioéxido de titanio 23% 23% 25%
Oxido de zinco 2%  12%  12%

Oxido de ferro (amarelo) 7% 4% 8%
Oxido de ferro (vermelho) 8% 11% 5%

100, 150, 200, 250, 300, 350, 400, 450 e 500, ressaltando-se
que toda esta repeticdo foi necessdria para que se garantisse
a constancia dos resultados. Ensaios de capacidade de troca
cationica pelo método de adsor¢do azul de metileno e andlise
granulométrica por via umida foram realizados apenas
para as amostras de argilas sem tratamento. Cada variag@o
argilosa, natural e tratada organofilicamente, deu origem a
uma formulag@o cosmética. Para cada formulacdo cosmética
de maquiagem tem-se o valor de 50% da composi¢cdo em
massa de argila, de forma a ser o componente predominante,
e 50%, também em massa, dos demais componentes,
conforme Tabela I; o didxido de titanio age com bloqueador
solar, o 6xido de zinco como antibactericida e antifiingico,
e os 6xidos de ferro agem com modificadores de colorag@o.
Cada formulag@o foi desenvolvida em triplicata a partir das
quais foram realizados ensaios para controle de qualidade,
garantia de seguranga microbioldgica e toxicoldgica de
todas as formulagdes teste.

O controle de qualidade foi assegurado por um conjunto
de ensaios capazes de aferir esta propriedade. Inicialmente
foram realizados ensaios organolépticos desenvolvidos a
partir dos critérios descritos pela ANVISA, a qual trata-se do
6rgdo nacional que regulamenta e orienta quanto aos padrdes
de qualidade e seguranga aceitdveis para comercializagao,
entre outros,dos produtos desenvolvidos na presente pesquisa
[15]. Posteriormente foram verificadas as propriedades de
fluxo, as quais referem-se ao comportamento reoldgico
do material e englobam os valores de indice de Hausner,
valor este que € calculado a partir da razdo entre densidade
compactada e aerada, bem como os valores de angulo de
repouso medido a partir do deslizamento de particulas a
partir de um funil com abertura de 6 cm e posicionado a
uma altura de 9 cm para uma superficie lisa e plana [16].
O ensaio de estabilidade acelerada, também inserido no
contexto do controle de qualidade das formulacdes, tentou
prever o comportamento destas, bem como possiveis reacdes
entre seus componentes empregando condigdes extremas
de temperatura durante ciclos pré-determinados, sendo os
valores adotados para os ciclos de 24 h a 50+2 °C e 24 h
a -5+2 °C, durante o periodo de 15 dias, em acordo com a
norma; posteriormente foram avaliadas possiveis alteracdes
fisicas e organolépticas. A metodologia utilizada atendeu
aos padroes descritos pela ANVISA [15].

Para efeito de controle microbiolégico na intenc¢do de

averiguar a seguranga das formulagdes desenvolvidas foi
empregado o ensaio microbioldgico por plaqueamento
seguindo as normas descritas na Farmacopéia Brasileira
5% Edi¢do. O procedimento foi realizado em fluxo laminar
devidamente desinfetado. A preparacdo das amostras
envolveu duas etapas: a homogeneizacio do contetido
de cada lote, seguida de dilui¢des seriadas (10-1 e 10-2).
A primeira diluicdo foi obtida através da transferéncia
asséptica de 10 g de cada amostra para 90 mL de solucdo
salina 0,9%; posteriormente, 1 mL desta diluicdo foi
transferida para 9 mL de solu¢do salina 0,9%, para obtencao
da segunda dilui¢@o. A andlise microbioldgica foi realizada
em duplicata. A contagem padrdo em placas foi realizada
através da técnica de semeadura em superficie; para tanto
foi inoculado 0,1 mL de cada dilui¢do em placas de Petri
estéreis contendo 21 mL de Agar Nutriente, previamente
resfriado. Cada aliquota foi espalhada com auxilio de uma
alca de Drigalsky. As placas foram invertidas e incubadas a
35+1 °C por periodo de cinco dias. Ao término da incubacdo
as placas foram submetidas a contagem.

A segurancga toxicoldgica das formula¢des de maquiagem
mineral foi avaliada por ensaio de citotoxicidade pelo
método da membrana corioalantéide do ovo embriondrio
da galinha HET-CAM. Foram coletados ovos de galinhas
fertilizados em primeiro dia de incubagdo cedidos pela
empresa Guaraves (Sertdozinho-PB). Estes ovos passaram a
ser incubados em camara de aquecimento controlado a 38+1
°C e umidade relativa de aproximadamente 70%, durante dez
dias. Ao décimo dia de incubagdo os ovos foram retirados
do incubatério e levados a andlise HET-CAM. Inicialmente
efetuou-se a preparacdo das amostras, onde estas foram
diluidas em trés diferentes concentracdes nas seguintes
proporcoes (argila/dgua destilada): 1 mg/1 mL, 1 mg/2 mL
e 1 mg/3 mL; para realizacdo do ensaio foi utilizado um
ovo para cada diluicdo. Foi entdo removida a casca do ovo
ao redor da camara de ar, evidenciando assim a membrana
da casca; esta membrana por sua vez também foi retirada
cuidadosamente expondo assim a membrana corioalantdide,
onde foram aplicados 300 uL do produto diluido. Apds 5 min
de exposicdo a membrana corioalantide foi examinada a
fim de observar os efeitos irritantes, a exemplo de hiperemia
(congestdo sanguinea), hemorragia (escoamento sanguineos
fora dos vasos) e coagulacdo (formacgdo de codgulo) que
porventura ocorressem advindos do produto.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Argilas bentoniticas naturais e organofilicas

Na Fig. la encontram-se representados os difratogramas
das argilas naturais RF, DASL e Verde Lodo. Pode-se
observar que os difratogramas sdo caracteristicos de argilas
pertencentes ao grupo das esmectitas. O pico caracteristico
da montmorilonita estd representado por uma distancia
interplanar de 17,65 A (5,00°) para RF, 14,71 A (6,00°)
para DASL e 16,05 A (5,50°) para Verde Lodo. Ainda ¢é
possivel verificar nos resultados dos ensaios de DRX da
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Fig. 1 presenca, embora discreta, de caulinita e quartzo,
componentes comuns a todas as amostras bentoniticas;
ambos sdo considerados impurezas caracteristicas de
argilas bentoniticas [17]. Os difratogramas das amostras
organofilicas estdo representadas na Fig. 1b. As imagens
indicam variagdes nas distincias interplanares d , e seus
angulos. O aumento da distancia interplanar, sendo 31,52
A (2,80°) para RF, 3043 A (2,90°) para DASL e 32,69 A
(2,70°) para Verde Lodo, e consequente deslocamento do
pico (001) para dngulos mais baixos evidencia a presenca
do tensor entre as camadas do argilomineral [17]. A
presenga do segundo pico pode evidenciar que parte dos
espacamentos interplanares ndo foram intercalados pelo
cation do tensoativo; também pode ser indicativo de que
existem algumas camadas com maior facilidade de serem
intercaladas que outras. O terceiro pico é uma provavel
indicacdo de uma argila ndo hidratada e ndo organofilizada
[17]; para tanto, observa-se que este pico € mais pronunciado
na amostra RF que nas demais amostras organofilizadas.

A Tabela II apresenta a composi¢do quimica das trés
amostras das argilas bentoniticas; analisando-a é possivel
observar que as trés amostras apresentaram quantidades
significativas e préximas, comparando-as umas as outras,
de Si0,, o qual se deve a presenga dos argilominerais € a
silica livre; esta por sua vez foi proveniente do quartzo,
que mesmo presente em quantidades discretas (Fig. 1b)

a) M - montmorilonita; K - caulinita; Q - quartzo
——RF

— DASL

— Verde Lodo

M

K M K
M
M
K K Q
5 10 15 20 25 30
20 (grau)

contribui com o percentual do 6xido em questdo. O AlO,
estd provavelmente, em maior parte, combinado na formacdo
dos argilominerais, em geral a caulinita e esmectita [1],
fase presente nas amostras de acordo com as andlises de
difratometria j4 reportadas. Para as trés amostras estudadas
os valores deste 6xido foram semelhantes, indicando assim
presenca da fracdo argilosa em valores proximos para as
trés amostras. Os teores de TiO, e Fe O, sao valores tipicos
de argilas bentoniticas do nordeste brasileiro. A presenca
dos 6xidos de Mg e Ca confirmou a natureza policationica
das amostras em questdo. Os teores para os demais 6xidos
e o valor de perda ao fogo (PF) estdo dentro do esperado
para argilas bentoniticas [1], como também para aquelas
especificas da regido da Paraiba [18].

As Figs. 2 e 3 representam o comportamento térmico das
argilas naturais e organofilicas. As Figs. 2a e 2b apresentam
comportamento semelhantes entre si, onde em torno de 99 °C
ha um intenso pico endotérmico que corresponde a perda de
dgua livre. O pico endotérmico existente em torno de 470 °C
para estas amostras correspondente a perda de hidroxilas da
esmectita e caulinita. O pico endotérmico, a 900 °C, seguido
de pico exotérmico, em torno de 935 °C, indica a quebra
do reticulo cristalino e consequente formacdo de quartzo
P resultado do excesso de silica existente da nucleacdo
da mulita. As curvas de TG indicaram que na amostra
RF (Fig. 2a) houve uma perda de massa de 20,29%, e a

b)

M
——RF
— DASL
—Verde Lodo

M

M
2 4 6 8 10
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Figura 1: Difratogramas de raios X das argilas RF, DASL e Verde Lodo em estado natural (a) e organofilico (b).
[Figure 1: X-ray diffraction patterns of the RF, DASL and Verde Lodo natural clays (a), and organophilic clays (b).]

Tabela IT - Composi¢@o quimica (% em massa) das argilas bentoniticas naturais.
[Table II - Chemical composition (wt%) of natural bentonite clays.]

Amostra SiO, ALO, FeO, MgO Na,O TiO, CaO KO PF Outros 6xidos
RF 70,76 6,84 8,03 331 0,32 1,01 209 023 7,03 0,39
DASL 6927 7,65 8,34 2,85 0,37 1,22 2,21 - 7,67 0,35

Verde Lodo

68,22 644 11,2 3,35 045

1,46 1,54 095 6,19 0,72
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Figura 2: Comportamento térmico das argilas naturais: (a) RF, (b)
DASL e (c) Verde Lodo.

[Figure 2: Thermal behavior of natural clays: (a) RF, (b) DASL,
and (c) Verde Lodo.]

amostra DASL (Fig. 2b) perdeu o correspondente a 19,63%
de massa. Na Fig. 2c referente a amostra Verde Lodo ¢
possivel observar pico endotérmico entre a temperatura
ambiente e 188 °C correspondente a perda de dgua livre,
entre 190 e 391 °C correspondente a decomposi¢do de
matéria organica, e entre 400 e 500 °C um pico endotérmico
correspondente a perda de hidroxilas. Por volta de 530 °C
um pico exotérmico correspondente a queima do carbono

residual, pico endotérmico por volta 890 °C que se refere a
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Figura 3: Comportamento térmico das argilas tratadas por
organofilizagdo: (a) RF, (b) DASL e (¢) Verde Lodo.

[Figure 3: Thermal behavior of organophilic treated clays: (a) RF,
(b) DASL, and (c) Verde Lodo.]

destrui¢do do reticulo cristalino e pico exotérmico ocorrido
por volta de 912 °C que corresponde a formagdo de quartzo
[3, oriundo do excesso de silica na nucleagdo da mulita. A
curva de TG para a amostra Verde Lodo indicou perda de
massa de 19,53%. Resultados similares para comportamento
térmico de tais amostras em estado natural encontram-se
atualmente catalogados em literatura cientifica [18, 19]. Em
andlise da Fig. 3, observa-se que, de maneira comum para as
trés amostras em estudo, ha dois intensos picos exotérmicos
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em uma faixa de temperatura em torno de 230 e 400 °C,
referente a decomposi¢do do tensor orginico. Em torno de
520 °C € possivel observar ainda, de forma comum as trés
amostras organofilicas, que hd mais um evento exotérmico
provavelmente proveniente da queima de grafite residual.
As curvas de TG indicaram que as perdas de massa foram
de 36,54% na amostra RF organofilica (Fig. 3a), 40,20% na
amostra DASL organofilica (Fig. 3b) e 35,63% na amostra
Verde Lodo organofilica (Fig. 3c). Resultados similares para
argilas bentoniticas sintetizadas a partir de sais quaternarios
de amonio encontram-se reportados na literatura [20].

Os resultados obtidos a partir do ensaio de teor de
umidade das amostras bentonitas organofilicas e in natura,
encontra-se na Tabela III. A ampla diferenca de valores entre
as amostras naturais e organofilicas pode estar relacionada
ao fato de que as argilas apds sintetizadas organofilicamente
tornem-se hidrofébicas. O valor estimado para uso
farmac€utico e cosmético de argilas bentoniticas estd
compreendido em uma faixa médxima de até 15% em perda
por secagema 110+1 °C [21],de modo que em andlise isolada
a este parametro € possivel afirmar que as argilas do tipo
organofilicas estdo mais inclinadas ao preparo cosmético. A
Tabela III também evidencia os resultados dos ensaios de
adsorcdo de dleo para as amostras das argilas bentoniticas
naturais e organofilicas. Os valores observados revelaram
que a adsorcdo para argilas organofilizadas apresentaram
incremento significativo, em termos percentuais, superiores
a 100% para a amostra RF e para amostra DASL e pouco
menor que o mesmo valor (em percentual) para a amostra
verde lodo em relacdo as suas respectivas amostras em
estado natural. A superioridade de valor adsortivo das argilas
organofilicas € similar aos valores observados para argilas
organofilicas,em modo comparativo aestas sob formanatural,
reportado na literatura [22]. Na Tabela III estdo relacionadas
as densidades aerada e compactada para as amostras in
natura e organofilicas. Os resultados apresentados para
densidade aerada referente as argilas naturais sdo valores
bem préximos aos resultados obtidos através deste ensaio
para argilas organofilicas; o mesmo acontece para os ensaios
de densidade compactada, demonstrando desta maneira
que o processo de organofilizacdo ndo ocasionou grandes

interferéncias na densidade. A morfologia das particulas,
distribui¢do granulométrica e a umidade do p6 formam um
conjunto de informacgdes as quais sdo capazes de alterar os
valores de densidade de um determinado material sob forma
de p6 [23].

Os resultados do CTC realizado nas argilas bentoniticas
naturais estdo impressos na Tabela IV. E possivel observar
que as trés argilas possuem capacidade de troca semelhante;
embora a amostra RF esteja pouco abaixo do esperado
para argilas esmectitas, os resultados s@o considerados
satisfatérios uma vez que a faixa compreendida para
tais argilas estd fixada entre 80 e 150 meq [1]. A elevada
CTC auxilia na retencdo de moléculas em sua estrutura
[24], o que certamente € fator que favorece a obtencdo de
formulacdes cosméticas que confiram maior retencdo de
oleosidade natural da pele, o que reflete diretamente no
tempo de duracdo do efeito de camuflagem, proporcionado
pela maquiagem, sobre a pele. Um resumo da distribuicdo
do tamanho de particulas das amostras bentoniticas naturais
é apresentado na Tabela IV. As amostras apresentaram
distribuicdo de tamanho de particulas semelhantes;
entretanto, a argila DASL apresentou menor didmetro
médio e maior propor¢do de particulas acumuladas abaixo
de 2 um, evidenciando menor distribuicdo de particulas. E
importante salientar que estudos cientificos reportam que as
argilas com dimensdes em torno de 10 um e didmetro médio
de 26,33 um demonstraram por meio de ensaios in vivo
eficiente atividade cicatrizante com recuperacido profunda
da derme lesionada por queimadura [25]. A indicac¢do para
uso cosmético em geral é de uma granulometria média de 44
a 37 um para aplicacdes cosméticas de pds prensados [21].
De todo modo afirma-se, de modo seguro, que quanto menor
for as particulas, maior € a sua drea superficial. Minerais com
elevada drea especifica em conjunto com a caracteristica de
sor¢do de liquido, que em geral é peculiar as bentonitas,
funcionam como protetores dermatologicos em pos,
protegendo a pele contra exsudagdes, excrecdes liquidas do
préprio corpo e agentes externos. Seu mecanismo funcional
acontece por meio de sua alta aderéncia a pele formando
uma pelicula que oferece prote¢do contra agentes quimicos
e fisicos externos [26, 27].

Tabela III - Teor de umidade, adsorcdo de 6leo e densidades aerada e compactada das argilas bentoniticas

naturais e organofilicas.

[Table III - Moisture content, adsorption of oil, and compressed and aerated densities of samples of natural

and organophilic bentonite clays.]

Amostra Teor de umidade  Adsor¢do  Densidade aerada Densidade

(%) (%) (g/em?) compactada (g/cm?)
RF natural 13,42 1,359 0,60 1,05
DASL natural 12,01 1411 0,66 1,11
Verde Lodo natural 13,45 1,725 0,60 1,05
RF organofilica 148 3,029 0,66 1,11
DASL organofilica 1,09 2,562 0,59 1,00
Verde Lodo organofilica 1,57 2,366 0,66 1,11
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Tabela IV - Capacidade de troca catidnica (CTC) e resumo da distribuicdo de tamanho de particulas das argilas

bentoniticas naturais.

[Table 1V - Cation exchange capacity (CTC) and summary of particle size distribution of natural bentonite clays.]

Amostra CTC (meq/100 g) D, (um) D, (um) D,, (um) Didmetro médio (um)
RF 78,94 2,48 5,76 13,52 7,06
DASL 86,95 2,16 5,05 11,77 6,12
Verde Lodo 83,10 2,61 5,85 13,68 7,14

Formulagdo cosmética desenvolvida a partir de
bentonitas

Controle de qualidade: as amostras das formulagdes
cosméticas foram avaliadas por meio de suas caracteristicas
organolépticas. Os parametros avaliados através desta
andlise envolvem alteracdes fisicas e fisico-quimicas, tais
como; aspecto, cor, odor e sabor. Os resultados, de maneira
particular para cada formulagdo a partir de argilas naturais
e organofilicas, podem ser avaliados na Tabela V (“antes do
teste de estabilidade”). As formulagdes submetidas a estes
ensaios demonstraram semelhancas no que se refere ao
aspecto, cor, odor e sabor, durante todo o periodo de estudo e
independente das possiveis altera¢des climdticas e condi¢des
de armazenamento, em modo comparativo as formulagdes
tomadas como padrdo e acondicionadas a temperatura

ambiente. Estes resultados s@o correlatos aos encontrados
em literatura [28]. Para as propriedades de fluxo inerentes do
estudo da presente formulacdo, foi necessdrio, inicialmente,
determinar as densidades bulk e compactada, e da razdo de
ambas foram obtidos os resultados do indice de Hausner que
se encontram na Tabela VI conjuntamente com os resultados
de angulo de repouso (“antes do teste de estabilidade™).
Todas as formulagdes testadas apresentaram valores de
indice de Hausner maior que 1.4, o que as caracterizam
como material coesivo de escoamento dificil [29]. O indice
de Hausner caracteriza o atrito numa situacdo de movimento
das particulas e quanto menor for o valor destas particulas
maior é o atrito gerado por estas. O angulo de repouso
apresentou valores muito superiores a 55° indicando de tal
maneira um escoamento também muito dificil [30]. Fatores
como umidade e tamanho de particulas envolvidos na

Tabela V - Resultados dos ensaios organolépticos para as formula¢des de pé mineral antes e ap6s teste de
estabilidade acelerada.
[Table V - Results of organoleptic assays for the formulations before and after accelerated stability test.]

Antes do teste de estabilidade Apds teste de estabilidade acelerada

Formulacdo

Cor Odor Aspecto Cor Odor Aspecto

RFN Normal Normal Normal Normal Normal Normal
DASLN Normal Normal Normal Normal Normal Normal
VLN Normal Normal Normal Normal Normal Normal
RFO Normal Normal Normal Normal Normal Normal
DASLO Normal Normal Normal Normal Normal Normal
VLO Normal Normal Normal Normal Normal Normal

Tabela VI - Propriedades de fluxo para as formulacdes de pé mineral antes e apds teste de estabilidade acelerada.
[Table VI - Flow properties for mineral powder formulations before and after accelerated stability test.]

Antes do teste de estabilidade Ap0s teste de estabilidade acelerada

Formulagdo , . " . X
Indice de Hausner ~ Angulo de repouso Indice de Hausner ~ Angulo de repouso
RFN 1,75 105° 1,74 101°
DASLN 1,68 100° 1,68 102°
VLN 1,75 100° 1,70 105°
RFO 1,68 158° 1,65 150°
DASLO 1,69 128° 1,72 123°

VLO 1,68 204° 1,70 205°
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formulacao podem ter influenciado estes resultados.

A estabilidade acelerada reuniu um conjunto de
caracteristicas fisicas e organolépticas, sendo que a
alteracdo desta tltima poderia ser um indicativo de possiveis
alteracdes quimicas no sistema, capazes de assegurar a
seguranga do produto, bem como seu comportamento,
frente as extremas condicdes de temperatura e umidade.
A Tabela V evidencia as caracteristicas organolépticas
apoés estas serem submetidas aos ciclos de congelamento e
descongelamento. E possivel afirmar que as caracteristicas
organolépticas para todas as formulacdes ndao apresentaram
alteracdes macroscopicamente observadas com relagdo a
sua aparéncia, cor, odor e sabor quando foram comparadas
aos resultados obtidos antes do ensaio de estabilidade. Com
comportamento similar apresentam-se as propriedades
de fluxo das formulagdes; a Tabela VI evidencia o
comportamento fisico, por meio destas propriedades, apds
o ciclo de congelamento e descongelamento ao qual foram
submetidas as formulacdes na intencdo de se verificar a
estabilidade das mesmas. As formula¢des mantiveram
propriedades de fluxo semelhantes aquelas apresentadas
pelas formulagdes correspondentes antes de serem expostas
ao ciclo de congelamento e subsequente descongelamento,
assegurando a estabilidade das formulacdes.

Controle microbiologico: os resultados da contagem
de microrganismos vidveis apontaram para a auséncia
de microrganismos contaminantes. Na Fig. 4 é possivel
visualizar a imagem das placas onde foram envolvidas
as amostras em meio de cultura vidvel a crescimento
bacteriano. A imagem evidencia a auséncia de bactérias
nas placas demonstrando que ndo houve, para nenhuma
das formulacdes testadas, nenhum risco de contaminacio
bacteriana que possa vir a comprometer o sistema, o que
torna as formulagdes seguras do ponto de vista biologico.

Seguranga toxicologica: a exposicdo da membrana
corioalantdide aos produtos das respectivas dilui¢des
foi acompanhada antes e apds os 5 min de exposi¢do; os
registros fotograficos da Fig. 5 expde o comportamento para
algumas das solucdes diluidas testadas apds decorrido os
5 min. Em andlise a tais imagens € possivel constatar que
nenhum evento indicativo de efeitos nocivos foi constatado.
Para nenhuma das formulacdes estudadas, sejam estas
desenvolvidas a partir de bentonitas em seu estado natural
ou organofilico, foi detectada qualquer altera¢do ou, mais
especificamente, indicativos de vasoconstri¢do, coagulacao
ou hemorragia. Os resultados de ndo citotoxicidade para
as formulacdes de maquiagem mineral a base de argilas
naturais ji eram esperados e podem ser corroborados
por recentes estudos desenvolvidos e reportados em
literatura [31]. Todavia, o uso de surfactantes nas argilas
organofilicas, sob a perspectiva da citotoxicidade,
delineava-se como uma incdgnita e, portanto, um ponto
passivel de investigacdo, uma vez que os sais quaternarios
de amodnio podem apresentar reacdes alergénicas. Embora
0s compostos quaterndrios de amodnio com sua aplicacio
sobre a pele seja considerada relativamente atoxica [32], e
seu uso na modificacdo de argilas para liberacdo controlada

Figura 4: Andlise microbioldgica por plaqueamento para as
formulagdes com argila: (a) RF natural; (b) DASL natural; (c)
Verde Lodo natural; (d) RF organofilica; (e) DASL organofilica; e
(f) Verde Lodo organofilica.

[Figure 4: Microbiological analysis by plating for the formulations
with clay: (a) natural RF; (b) natural DASL; (c) natural Verde
Lodo; (d) organophilic RF; (e) organophilic DASL; and (f)
organophilic Verde Lodo.]

Figura 5: Ensaio toxicolégico HET-CAM para as formula¢des com
argila: (a) RF natural; (b) DASL natural; (c) Verde Lodo natural;
(d) RF organofilica; (e) DASL organofilica; e (f) Verde Lodo
organofilica.

[Figure 5: HET-CAM toxicology test for formulations with clay:
(a) natural RF; (b) natural DASL; (c) natural Verde Lodo; (d)
organophilic RF; (e) organophilic DASL; and (f) organophilic
Verde Lodo.]
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de farmacos ndo apresente citotoxicidade sob determinadas
concentragdes [33], foi necessdrio cautela para verificacdo
da influéncia ocorrida com relacdo a concentracdo desta
substancia e seus possiveis efeitos toxicos sobre a pele do
rosto e em possivel contato com a regido ocular, de modo
que o uso de diferentes concentracdes nos testes HET-CAM
realizados permitem certo conforto com relacio a afirmacio
de ndo citotoxicidade do composto de maquiagem mineral
formulado a partir de argilas modificadas por meio de sais
quaterndrios de amdnio. Diante destes resultados, todo este
processo foi protegido através do deposito de uma patente
[34].

CONCLUSOES

A partir do conjunto de ensaios que caracterizaram
fisico-quimicamente as argilas naturais e organofilicas
foi possivel avaliar que estas apresentam potencial
tecnoldgico para aplicacdes em formulagdes cosméticas,
0 que permitiu, com uso das amostras de argilas naturais e
organofilicas, como substincia principal e em quantidade
significativamente superior aos demais componentes da
férmula, obter formulacdes cosméticas de pé mineral para
uso tépico. A partir dos ensaios de estabilidade acelerada
realizados criteriosamente para cada uma das formulacées
desenvolvidas, e decorrente das caracterizagdes fisicas e
organolépticas realizadas apds os ciclos de congelamento
e aquecimento, foi possivel admitir que as formulagdes
sdo estdveis. O controle microbioldgico das formulagdes
permitiu a todas as formulagdes por meio da contagem de
microrganismos vidveis verificar a auséncia de possiveis
microrganismos que comprometessem o sistema,umavez que
seus resultados foram negativos a crescimento de bactérias.
A citotoxicidade pelo método da membrana corioalantéide
do ovo embriondrio da galinha permitiu observar que as
formulacdes desenvolvidas para as amostras naturais e
organofilicas ndo apresentaram toxicidade. A auséncia de
coagulacdo, hemorragia, vasoconstricdo ou qualquer efeito
indicativo de nocividade sobre a membrana do ovo apds
aplica¢do da formulacdo diluida em dgua destilada assegurou
a veracidade dos resultados. De modo geral, pode-se concluir
que, através dos estudos desenvolvidos a fim de verificar
o potencial tecnolégico das argilas bentoniticas naturais e
organofilicas, estas apresentam potencial para aplicagdes
cosméticas em maquiagem mineral, € que as formulagdes
desenvolvidas a partir destas apresentam estabilidade e
seguranga bioldgica e toxicoldgica.
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