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RESUMO

O bagaco da azeitona € um subproduto do processamento de azeite de oliva, sendo
normalmente descartado por ser considerado um residuo de pouca utilidade.
Entretanto, a atividade antioxidante existente na composi¢cdo da oliveira, aliada a
crescente demanda por produtos menos sintéticos, resulta em uma grande afinidade
entre seus componentes e a area de cosméticos. Com base nisso, o presente
trabalho teve como objetivo utilizar o bagago de azeitona oriundo da producdo de
azeite de oliva na elaboracido de sabonetes em barra com potencial de esfoliagao do
tipo fisica. Inicialmente, o bagaco foi seco, separado para obter diferentes fragdes,
moido e peneirado. Apds, as fragdes passaram por analises fisico-quimicas de:
granulometria, massa especifica, umidade, teor de 6leo, compostos fendlicos totais
(CFT) e atividade antioxidante (AA). Diferentes formulagdes cosméticas de
sabonetes em barra foram elaboradas com a adi¢cdo das fragdes: FSS (fragdo sem
separagao), FSC (fracao sem carocgos) e FCC (fracao com carogos). Os cosméticos
foram analisados com relagédo a sua estabilidade pelo teste de centrifuga, formagao
de espuma, AA, microscopia, peso médio, formacido de rachaduras e absorcdo a
agua. O teor de umidade do bagago de azeitona foi de 78,6%, sendo que apos a
secagem a amostra ficou com 24,2% de agua. Os didmetros médios de Sauter para
FSC, FCC e FSS foram, respectivamente, 0,41; 0,47 e 0,72 mm, estando todas
dentro da faixa granulométrica para microesferas utilizadas em esfoliantes (< 5 mm).
A fracdo com maior teor de lipidios foi FSC, com valor de 28,7% em base seca,
tendo essa mesma fragdo obtido maior valor para atividade antioxidante (53,8% de
inibicdo de DPPH). Sobre os CFT, FCC forneceu o maior resultado (135,6 mg EAG.
(100 g)™) utilizando extragdo com solvente hidroalcodlico. A formulagdo de sabonete
que obteve maior resultado para AA foi a contendo apenas FSC (1,36% de inibicéo
de DPPH), para as outras analises ndo houve influéncia das fragcbes na qualidade
dos sabonetes. Assim, se faz necessario testar novas formulagdes e aplicar outros
meétodos de analise, a fim de comprovar o potencial existente no bagago de azeitona

no ramo cosmetolégico.

Palavras-chave: Oliveira. Residuo. Cosmeético esfoliante. Fitocosméticos.



ABSTRACT

Olive pomace is a by-product of olive oil processing and is usually discarded as it is
considered a waste of little use. However, the antioxidant activity existing in the
composition of the olive tree, together with the growing demand for less synthetic
products, results in a great affinity between its components and the cosmetics area.
Based on that, the present work had as main objective to use the olive pomace from
the production of olive oil in the elaboration of bar soaps with physical type exfoliation
potential. Initially, the olive pomace was dried, separated to obtain different fractions,
ground and sieved. Afterwards, the olive pomace fractions underwent
physicochemical analysis of: particle size, density, moisture, oil content, total
phenolic compounds (CFT) and antioxidant activity (AA). Different cosmetic
formulations of bar soaps were prepared with the addition of fractions: FSS (non-
separated fraction), FSC (fraction without lumps) and FCC (pitched with lumps).
Cosmetics were analyzed for stability by centrifuge testing, foaming, antioxidant
activity, microscopy, average weight, cracking and water absorption. The moisture
content of the olive pomace was 78.6%, and after drying the sample was left with
24.2% water. The mean Sauter diameters for FSC, FCC and FSS were, respectively,
0.41; 0.47 and 0.72 mm, all being within the particle size range for microspheres
used in exfoliants (< 5 mm). The fraction with the highest lipid content was FSC, with
a value of 28.7% on a dry basis, with this same fraction having the highest value for
AA (53.8% of DPPH inhibition). Regarding the CFT, FCC provided the highest result
(135.6 mg EAG.(100g)") using hydroalcoholic solvent extraction. The soap
formulation that obtained the highest result for AA was the one containing only FSC
(1.36% DPPH inhibition), for the other analyzes there was no relevant influence of
the fractions on the quality of the soaps. Thus, it is necessary to test new
formulations and apply other methods of analysis, in order to prove the existing

potential of olive pomace in the cosmetological area.

Keywords: Olive tree. By-product. Exfoliating cosmetic. Phytocosmetics.
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1 INTRODUGAO

A oliveira (Olea europaea L.) é cultivada ha milhares de anos, tendo dados
que comprovam o seu cultivo desde aproximadamente 6000 a.C. Na atualidade, o
seu plantio tem se ampliado grandemente em virtude dos comprovados beneficios
oriundos dos seus produtos. Sendo a unica espécie da familia Oleaceae com o fruto
comestivel, o cultivo da oliveira tem como principal finalidade a producédo de azeite
de oliva (ANTUNES, 2018).

O grande aumento no consumo do azeite de oliva atraiu olhares de
pesquisadores e agricultores. Essa valorizagdo afetou positivamente o Brasil, que
atualmente possui relevancia no que se refere a importacao de azeite de oliva em
ambito mundial, ocupando o cargo de quinto maior importador (WASCHBURGER,
2017). Entretanto, apenas 1% do azeite consumido no pais se origina da produgao
interna, demonstrando o grande potencial de expansao da olivicultura no Brasil.
Segundo Rodrigues (2016), somente no Rio Grande do Sul, em 2016, foram
plantados aproximadamente 1,7 mil hectares de oliveiras, valor esse que no ano de
2020 atingiu a marca de 6 mil hectares (SCARTON, 2020).

Conforme a literatura, a cada 1 tonelada de azeitonas destinadas a produgao
de azeite de oliva, cerca de 200 kg sao efetivamente convertidos em produto final.
Assim, acredita-se que mundialmente sdo gerados todos os anos cerca de 7 milhdes
de toneladas de bagago da azeitona, material esse com potencial para fins
alimenticios, quimicos, cosméticos, agricolas, farmacéuticos, energéticos, entre
tantas outras possibilidades que nao seja o descarte residual no meio ambiente
(BOHMER, 2018; BRITO, 2016).

Dentre os diversos compostos bioativos da oliveira, os que mais se destacam
sdo: a oleuropeina, hidroxitirosol, acido oleico e verbascosideo. A oleuropeina e o
hidroxitirosol possuem alta atividade antioxidante, o que possibilita o emprego dos
mesmos em cosméticos com finalidade de acéo ‘anti-aging’, retardando a oxidagao
da pele. O acido oleico é responsavel pela hidratagao, nutricdo e protecédo contra a
desidratacdo da pele. Ja o verbascosideo é destacado pela sua importancia em
tratamentos anti-inflamatérios. A insercao da oliva em cosmeéticos é sugestiva pois a
mesma € biocompativel com a pele humana, aumentando o interesse em pesquisas
relacionadas a esse tema (CECATTO; SCATOLIN, 2018).

O setor de cosméticos demonstra uma clara ascensdo, contribuindo
diretamente — e positivamente — na economia mundial. O Brasil, em um panorama

global, compreende a fatia de 6,9% de participacdo no mercado de HPPC (Higiene
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Pessoal perfumaria e cosméticos), situando-se a frente de paises economicamente
importantes como Franga e Alemanha. A ABIHPEC afirma que, no ano de 2017 o
Brasil gastou U$ 32,1 bilhdes no mercado de HPPC, sendo que esse setor obteve
um crescimento de 3,2% quando comparado ao ano de 2016 (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DA INDUSTRIA DE HIGIENE PESSOAL, PERFUMARIA E
COSMETICOS, 2018).

Assim, apos salientar o crescimento da industria cosmetolégica no Brasil,
além de trazer a existéncia de compostos bioativos presentes nos residuos da
oliveira, sendo estes normalmente considerados como residuos e/ou que nao sio
aproveitados de maneira totalmente eficaz no meio industrial, traz-se a possibilidade
de producédo de um cosmético contendo bagaco da azeitona em sua formulacéao, a
fim de gerar um produto com valor agregado e que vise a sustentabilidade.

O potencial desse residuo ja tem sido evidenciado pela comunidade
académica da UNIPAMPA, tendo trabalhos como: a encapsulagdo de farinha do
bagaco da azeitona (MORRUDO et al., 2020), pesquisa de mercado sobre o
consumo de barras de cereais com farinha do bagago da azeitona (ROBAINA et al.,
2018), sua capacidade como adsorvente na adsor¢do de azul de metileno
(CACERES, 2017), e até mesmo formulacdes de sabdo em barra contendo bagaco
de azeitona liofilizado (PEREIRA et al., 2018).

Com a justificativa de reaproveitar um residuo gerando um produto com valor
agregado, a metodologia se fundamentou na producédo de sabonetes em barra com
potencial para fornecer propriedades esfoliantes a partir do bagago da azeitona,
sendo realizadas analises tanto na matéria-prima quanto no produto final, além da

comparagao com dados encontrados na literatura.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O presente trabalho possui como objetivo geral a utilizagdo do bagaco da
produgao do azeite de oliva como aditivo de sabonetes em barra com potencial para
conferir propriedades esfoliantes com abrasao do tipo fisica e avaliar a existéncia de

atividade antioxidante no mesmao.

2.2 Objetivos Especificos

- Produzir fragdes obtidas a partir do bagago oriundo da extragdo do azeite de oliva

por operagOes de secagem, separagdo pneumatica e moagem.

- Caracterizar os materiais moidos com relagdo a granulometria, massa especifica
real e aparente, umidade, teor de 6leo, compostos fendlicos totais (CFT), atividade

antioxidante (AA) e por analise de imagem em estereomicroscoépio.

- Elaborar sabonetes em barras formulados com a adicdo dos materiais moidos a
partir do bagago de azeitona e avaliar suas performances com relagdo a
estabilidade, peso médio, formacdo de espuma, propriedades antioxidantes,
formacgao de rachaduras, resisténcia e absor¢gdo a agua e analise de imagem em

estereomicroscopio, comparando-as com uma amostra-controle.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Na revisao bibliografica deste trabalho serdo abordados os seguintes topicos:

® oliveira (Olea europaea Linné), breve contextualizagao histérica, informacdes
sobre o seu cultivo, dados do mercado oleicola em diversas Opticas e
caracteristicas do fruto e dos residuos gerados;

® cosmetologia e o bagacgo da azeitona, breve abordagem sobre a atividade
antioxidante em cosméticos, o consumo, importancia e producao de

fitocosméticos, e elucidacao da funcao de sabonetes esfoliantes.

3.1 A olivicultura e sua contextualizag¢ao histérica

A oliveira (Olea europaea Linné), pertencente a familia Oleaceae, possui
relatos de cultivo desde milénios antes de Cristo, na regido mediterranea, pelos
fenicios e sirios. Sua capacidade de suportar situacdes adversas permite o seu
cultivo em diversas regides, podendo ser cultivada desde climas sub-aridos com
periodos de seca e em solos pobres, até em climas tropicais e temperados em solos
profundos, com invernos amenos e verbes secos, onde melhor se adapta
(CAGLIARI, 2017; BOHMER, 2018). O amadurecimento do fruto costuma variar
entre 5 a 7 meses, tendendo a ter melhor rendimento em temperaturas de 10 até 30
°C (DOMINGUETE, 2016; BRITO, 2016).

Considerada como uma das plantas com o cultivo mais antigo pelo homem,
as espécies dessa familia se resumem, em sua grande maioria, a arbustos, arvores
e trepadeiras. O seu tamanho é normalmente mediano, nao ultrapassando 6 metros
de altura, com folhas compridas e estreitas, flores pequenas e brancas e com os
frutos pesando normalmente de 2 a 12 g, esses representados por uma pele e polpa
(65 a 83% do peso total) e de semente (13 a 30% do peso total). A principal
distincdo entre a oliveira e outras arvores frutiferas se da por conta da sua
longevidade e conservagao, podendo alcangar até centenas de anos de vida
(DUARTE, 2011; CAGLIARI, 2017; BOHMER, 2018).

A dispersdo dessa planta na regido ocidental foi atribuida principalmente aos

fenicios e gregos, os quais utilizavam tanto o fruto quanto o azeite como moeda de
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troca e meio de transagdo em comércios maritimos. Com a expansao do comercio
no mar Mediterraneo, a propagacao do azeite de oliva e de seus derivados foi
caracterizada nao apenas pelas suas qualidades alimenticias, mas também pela sua
qualidade e relevancia na area de cosmetologia. Suas principais aplicagbes desde a
antiguidade sdo em tratamentos de estresse oxidativo e inflamacdo na pele
(DUARTE, 2011; CECATTO; SCATOLIN, 2018).

Nos dias atuais, o plantio de oliveira segue se expandindo para localidades
que ndo apenas a regido do Mediterraneo, atingindo até mesmo os locais mais
distantes da sua origem, como Australia, China, Africa, Jap&do e Brasil (BOHMER,
2018).

3.1.1 Panorama geral da olivicultura (global, nacional e regional)

Com a descoberta do continente americano, as oliveiras foram trazidas e
incorporadas na cultura. Apesar de ser extensa a lista de paises que atualmente
cultivam a oliveira, a bacia Mediterrdnea ainda domina o cultivo abrangendo cerca
de 98% da superficie oleicola, sendo os paises da Unido Europeia (Portugal, Italia,
Grécia, Espanha e Franga) responsaveis por 71% da producéo global (DUARTE,
2011; CAGLIARI, 2017).

No ano de 2015, a IOC - International Olive Council — apontou o valor de
2.390.500 toneladas de producdo mundial de azeite de oliva (INTERNATIONAL
OLIVE COUNCIL, 2021). Assim como domina na parte de produgdo, a Unido
Europeia também domina quando referente ao consumo, representando cerca de
63% quando comparada com os outros paises. Porém, existe um crescimento de
consumo em paises que ndo eram consumidores, como os Estados Unidos, que
praticamente duplicou no intervalo de 15 anos e atingiu a posig¢ao de terceiro maior
consumidor (DUARTE, 2011). A escala de importagdo dos produtos derivados da

oliveira pelos principais paises importadores é evidenciada na Figura 1.
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Figura 1 — Dados dos principais importadores de derivados da oliveira mundialmente
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Fonte: International Olive Council (2021)

Com o Brasil néo foi diferente. O pais, que hoje é considerado como um dos
maiores importadores de azeitona e de seus derivados, demonstrou um aumento
consideravel nas importagdes, segundo a International Olive Council (2020), entre os
anos de 2015 e 2020, podendo ser observado na Figura 2. A mesma ainda afirma
que no periodo de 2011 até 2017 o Brasil ocupou a posicao de segundo maior
importador de azeite de oliva em escala mundial, chegando a importar mais de 1
bilhdo de reais em azeite no ano de 2015, segundo dados da Secretaria da
Agricultura, Pecuaria e Irrigacdo (SECRETARIA DA AGRICULTURA, PECUARIA E
IRRIGACAO, 2015; CAGLIARI, 2017; BOHMER, 2018).

Figura 2 — Dados da importacédo de derivados da oliveira no Brasil
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De modo a tornar o pais mais independente, pesquisas viabilizaram a
inclusdo do Brasil como um pais produtor no mercado olivicultor. No ano de 1948 o
Servico Oleicola foi implementado, tornando-se parte do 6rgao da Secretaria da
Agricultura. Nos anos seguintes, aproximadamente 300 mil mudas foram difundidas
pelas regides do Rio Grande do Sul, contudo, por falta de conhecimento e técnicas
adequadas para o plantio, o cultivo da oliveira demorou a atingir o sucesso esperado
(SAUERESSIG, 2018; WASCHBURGER, 2017).

Atualmente, com incentivo de diversas redes, entre elas: Emater/RS,
Embrapa Clima Temperado e Epagri, o Rio Grande do Sul é o maior produtor de
oliveiras em escala nacional, onde as principais areas de produgao se localizam na
regiao da Campanha e na Fronteira Oeste (PESTANA-BAUER; GOULARTE-
DUTRA; ZAMBIAZI, 2011). Somente no ano de 2014 a produg¢do de azeite gaucho
alcangou a marca de 33 mil litros, e, no ano de 2013, o estado possuia uma area de
plantagdo de aproximadamente 2,1 mil hectares, estimando-se um aumento de 400
novos hectares por ano, sendo que existem 6,8 milhdes de hectares com aptidao
edafoclimatica compativel para o plantio de oliveiras no Rio Grande do Sul. O
Quadro 1 apresenta valores de modo a compreender a difusdo do cultivo da oliveira
nesse estado (CAGLIARI, 2017; BOHMER, 2018; RODRIGUES, 2016).

Quadro 1 — Area de cultivo da oliveira no Rio Grande do Sul por regido

Centro Metrépole | Nordeste | Noroeste | Sudeste | Sudoeste
Area (ha) 453 422 146 61 1775 599,7
Area (%) 13,1 12,2 4,2 1,9 51,3 17,3

Fonte: Secretaria da Agricultura, Pecuaria e Irrigagao (2017)

3.1.2 Caracterizagao do fruto

O fruto gerado pela oliveira é a azeitona, sendo este a matéria-prima na
producdo do azeite de oliva. Possui formato oval, sendo constituido por caroco
(endocarpo) e pela camada externa do fruto (pericarpo). O pericarpo se divide em
pele (epicarpo) e polpa (mesocarpo) (DUARTE, 2011; DOMINGUETE, 2016).

A azeitona possui um sabor caracteristico, amargo, causado pelo
componente fendlico oleuropeina, assim, ndo sendo viavel o seu consumo in natura

(BEZERRA, 2020; BOHMER, 2018). Sua composigéo é afetada por diversos fatores,
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intrinseco e extrinsecos, sendo eles: estagio de maturagdo, colheita, taxa de
irrigacéo, existéncia de pragas, condigdes climaticas, armazenamento, técnica de
extragdo, caracteristicas do solo, transporte e variedade da azeitona (LIMA, 2019).
Em média, a sua composi¢ao se caracteriza por 50% de agua, 1,5% de minerais,
1,6% de proteinas, 19,1% de carboidratos, 5,5% de celulose e 22% de 6leo
(CAGLIARI, 2017; DUARTE, 2011).

As caracteristicas finais da azeitona, tanto fisicas quanto quimicas, vao
determinar qual sera a finalidade da mesma, podendo elas ser destinadas para
producdo de azeites, conservas ou até mesmo para ambas as finalidades. O
tamanho, quantidade presente de 6leo e relagdo entre polpa e carogo sao 0s
principais indicadores de qualidade do fruto (DOMINGUETE, 2016).

Os acidos organicos presentes na azeitona estdo entre uma porcentagem de
1,2 a 2,1% de peso em matéria seca, sendo os principais: oxalico, malico, citrico,
succinico e galacturdnico. Essa concentracédo de acido pode aumentar até o fim da
maturacdo, onde a mesma atinge a estabilidade (SOUSA, 2008; DOMINGUETE,
2016).

Quanto aos agucares, a glucose € a componente com maior concentragao,
cerca de 1 a 3% na polpa, em seguida é a frutose, com 0,1 a 1,1%. Outros
componentes sdo encontrados, como sacarose, manitol e xilose, porém em
pequenas concentragdes. As quantidades de acgucares sofrem mudangas durante o
processo de maturagéo, tendendo a diminuir. A importancia dos agucares no fruto &
a atividade que os mesmos tém como fornecedores de energia para processos
metabdlicos, como a biossintese de lipidios (SOUSA, 2008; DOMINGUETE, 2016).

Os componentes lipidicos presentes no fruto s&do formados, de modo geral,
por até 84% de acido oleico (acido graxo com 18 atomos de carbono e uma dupla
ligacao), também conhecido como um acido graxo do grupo dmega 9, acido linoleico
(grupo 6mega 6, representando 2,5 a 21% do total dos acidos graxos presentes) e
de acido palmitico (10 a 20% do total dos acidos graxos) (DOMINGUETE, 2016;
LIMA, 2019).

Os aldeidos encontrados na azeitona sao responsaveis pela atividade
antifungica, sendo os principais: nonanal, (E)-2-nonenal, (E)-2-heptenal, (E)-2-
octenal, hexanal e (E)-2-hexenal (SOUSA, 2008).
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Cerca de 1 a 3% do peso da azeitona sao constituidos por compostos
fendlicos. Esses sao subdivididos em classes, sendo as mais importantes: acidos
fendlicos, flavonoides, alcoois fendlicos e secoiridoides. Quanto aos principais
compostos, sdo eles: oleuropeina, luteolina, hidroxitirosol e apigenina (CAGLIARI,
2017; SOUSA, 2008, SMAQUI et al., 2012; FUENTE, 2004). Os polifendis séo de
grande importancia em vegetais, atuando desde o crescimento e reproducgao até na

protecao contra agentes patogénicos e predadores (DOMINGUETE, 2016).

3.1.3 Caracterizagao dos residuos gerados

A industria oleicola, tanto na produgcdo de azeite quanto na producao de
conservas, gera residuos, sendo alguns deles: carogo, folhas, bagaco (polpa e
epicarpo + carogo triturado e agua, podendo variar sua composi¢ao de acordo com o
método de extragcdo) e aguas residuais. Em regides europeias, para cada 1000 kg
de azeitonas cerca de 20% do total é convertido em produto final, gerando assim
800 kg de residuos. (MEDEIROS et al., 2015; BEZERRA, 2020; BOHMER, 2018).
Segundo Brito (2016), a produ¢do mundial de bagacgo, por ano, atinge a marca de 7
milhGes de toneladas.

O residuo resultante da producao de azeite depende, sobretudo, do processo
de extracdo aplicado. A formacdo de dois tipos de residuos acontece tanto na
extracdo descontinua por pressdo quanto na extragcao continua de trés fases, onde
gera-se um liquido escuro chamado de agua ruga, e um soélido formado por uma
mistura a base de carogos e restos de polpas, chamado de bagaco da azeitona. A
extragdo continua de duas fases gera apenas um residuo, o bagago umido (BRITO,
2016; DUARTE, 2011; TOMAS, 2018). Com a necessidade de aumentar a
capacidade de producéo, o procedimento de centrifugacao de trés fases surgiu com
o intuito de substituir o classico processo de extracdo por prensa hidraulica, nos
anos 70, e apoOs surgiu a técnica de extracdo de duas fases, na década de 90
(BOHMER, 2018).

Apesar do sistema de extragédo de trés fases ter sido um grande avango para
a industria do azeite, a extragcao de duas fases além de gerar menor quantidade de
aguas rugas, também consome menos agua em seu processo (DUARTE, 2011;

BOHMER, 2018). As aguas rugas sao consideradas excessivamente toxicas ao meio
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ambiente, por conta de sua notdria carga organica, pH acido (entre 3 e 5,9) e alto
teor de compostos fenolicos totais (até 80 g.L™") que podem ser tdxicos para a biota e
ndo se degradam com facilidade (BRITO, 2016; RODRIGUES; PIMENTEL;
OLIVEIRA, 2015).

Os componentes que constituem esses residuos, em sua grande parte, sao:
compostos fendlicos, tocoferdis, compostos nitrogenados, aminoacidos, acidos
volateis, lipideos, acucares, poli-alcoois, fibras, entre outros. Entretanto, os produtos
de interesse s&o normalmente os compostos fendlicos, por conta da alta
concentragédo existente no bagacgo e pela agdo antioxidante que esses compostos
desempenham, sendo os principais componentes a oleuropeina, hidroxitirosol,
rutina, vanilina, acido cafeico e a luteolina (BEZERRA, 2020; DUARTE, 2011;
MEDEIROS et al., 2015; RODRIGUES; PIMENTEL,; OLIVEIRA, 2015).

Mesmo ao finalizar o processo de extracdo do azeite, restam
aproximadamente de 10 a 20% do dleo presente inicialmente no bagaco, sendo que
somente 2% dos compostos fendlicos sdo transferidos para o azeite durante o
processo de extragcdo, gerando um residuo rico em componentes bioativos e com
atividade antioxidante. (DIAS; PEREIRA, 2017; TOMAS, 2018; DUARTE, 2011).

Tomas (2018) divulgou dados referentes as gorduras encontradas no bagago
da azeitona umido, obtido pelo sistema de extracao de 2 fases, sao eles: 3 a 4% de
lipideos (68,3 a 73,3% de acido oleico, 12,3 a 13,6% de acido palmitico e 9,6 a
11,9% de &acido linoleico). Também salientou a grande predominancia da glucose,
como agucar simples, e hemicelulose, celulose e pectina como agucares complexos.
Quanto aos compostos fendlicos, segundo Bohmer (2018), o bagago é em sua
grande parte constituido por: hidroxitirosol, oleuropeina, tirosol, acido cafeico, acido

p-cumarico e acido vanilico, além de flavonoides.
3.2 Cosmetologia: bagago da azeitona como fitoativo
3.2.1 Atividade antioxidante
A atividade antioxidante pode ser definida como a capacidade que uma

molécula tem para se introduzir em uma cadeia oxidativa e retirar radicais da

mesma, seja no periodo inicial ou de propagacao da reagao, interrompendo essa
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cadeia e evitando a oxidagdo (FUENTE, 2004; FRIES; FRASSON, 2010). Apos o
término desse processo, sao formados produtos intermediarios com alta estabilidade
por conta da ressonancia existente nos anéis aromaticos (COPPA, 2016; SILVA,
2016).

Os principios ativos com propriedades antioxidantes tém atraido cada vez
mais olhares no mundo inteiro. Os compostos fendlicos sao fortes agentes
antioxidantes que agem como combatentes de radicais livres, sendo absorvidos pela
pele e promovendo a protecdo contra danos oxidativos. Esses compostos, quando
inseridos em formulagcbes cosméticas, sdo altamente recomendados na prevencao
do fotoenvelhecimento e na hidratagdo, diminuindo o ressecamento, aumentando a
elasticidade e regenerando a pele (SILVA, 2016; LAVECCHIA; ZUORRO, 2015;
FUENTE, 2004; FRIES; FRASSON, 2010).

A pele é o maior 6rgdo do corpo humano e fica exposta diariamente a um
grande nivel de estresse oxidativo, seja esse ocasionado por fontes intrinsecas, pela
circulacao de oxigénio no sangue, e/ou extrinsecas, pelo oxigénio proveniente do
meio ambiente. A fim de impedir que esse estresse cause o envelhecimento
cutaneo, os cosmeéticos a base de compostos antioxidantes chegaram com o auxilio
de novas tecnologias. Com base nisso, o grande desenvolvimento do mercado de
cosmeéticos pode ser explicado pelo aumento da expectativa de vida da populacéo, a
cultura do autocuidado e a participacdo de homens nesse setor, além da crescente
presencga das mulheres no mercado de trabalho (DA SILVA, 2016; SOUZA, 2013).

A atividade antioxidante é determinada a partir de alguns métodos, como a
inibicdo da quimioluminescéncia, da inibicdo da peroxidagao lipidica e pelo
sequestro do radical DPPH, sendo esse ultimo considerado o mais conveniente pela
praticidade e estabilidade. A determinacdo da atividade antioxidante em produtos
cosméticos € importante, pois evidencia a eficacia do mesmo no combate ‘anti-
idade’, atribuindo valor terapéutico e comercial para o produto (FRIES; FRASSON,
2010).

Alguns dos mais importantes compostos fendlicos presentes na oliveira, o
hidroxitirosol e a oleuropeina, possuem grande relevancia pelas suas notaveis
atividades antioxidantes, além do crescente potencial em atividades bioldgicas no
combate de alguns microrganismos. O hidroxitirosol, assim como a oleuropeina, &

conhecido pela alta eficiéncia na inibicdo dos radicais livres e do estresse oxidativo
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(FUENTE, 2004; COPPA, 2016; SMAOUSI et. al, 2012; RODRIGUES; PIMENTEL;
OLIVEIRA, 2015).

A insercao de substancias naturais antioxidantes em cosméticos favorece as
qualidades de cura e prevengcdo contra o envelhecimento, e ainda quando
comparada com as sintéticas, possui menor toxicidade, aumentando o valor do
produto e desacelerando a oxidagdo nas etapas de processamento e
armazenamento (DA SILVA, 2016).

3.2.2 Fitocosméticos

A crise ambiental, que assola o0 mundo inteiro, tem trazido a tona assuntos
importantissimos, como a substituicio de recursos n&o renovaveis por fontes
renovaveis (LYRIO et. al, 2011). A industria da cosmetologia sentiu essa demanda,
surgindo assim a categoria de fitocosméticos, que sdo formulagcdes contendo
substancias de origem natural que possuem as mesmas finalidades que outros
cosméticos (ISAAC et al., 2008; CRESPO, 2012). Ou ainda, como Ruivo (2012),
define a fitocosmética: “[...] o segmento da cosmetologia que se dedica ao estudo e
aplicacdo das substancias ativas extraidas de materiais vegetais, em proveito da
higiene, da estética, da corre¢édo e da manutencdo do estado normal e sadio da
pele”.

Segundo a Cosmetic Compliance Summit, no ano de 2017 o Brasil possuia o
terceiro maior mercado de cosméticos e higiene pessoal do mundo. A demanda por
cosméticos contendo formulagdes com produtos naturais impulsiona a producao de
cosméticos menos sintéticos derivados de extratos boténicos. Também conforme a
mesma, alguns dos grandes impulsionadores do consumo de cosméticos s&o as
mudancas nos estilos de vida e a consciéncia sobre a eficacia dos mesmos.

A ABIHPEC no ano de 2019 informou que o Brasil exportava produtos de
higiene pessoal, perfumaria e cosméticos para 174 paises e ocupava o cargo de 3°
pais com mais langamentos de produtos no mercado global, ficando atras apenas
dos Estados Unidos e da China. Conforme Draelos (1999), citado por Farias (2014),
com o passar dos anos a limpeza da pele deixou de ser apenas limpeza e tornou-se
um tratamento, incorporado a uma rotina, existindo diversos produtos e métodos

aplicaveis especificos para esse tipo de cuidado.
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Essa mudancga no mercado de cosméticos € uma importante transformacao,
influenciada principalmente pelos consumidores que prezam pela exclusdo de
produtos sintéticos provenientes da petroquimica, dando preferéncia aos produtos
de derivados vegetais. Contudo, os consumidores também desejam um produto que
transpasse seguranga e qualidade, se colocando a disposi¢ao “para pagar mais” de
acordo com a credibilidade do produto. Ainda conforme levantamento feito pela CCS
(Cosmetic Compliance Summit) em 2017, o crescimento do mercado de produtos
organicos para cuidados pessoais cresce rapidamente por todo o mundo, tendo
gerado uma expectativa para o ano de 2018 de U$ 13,2 bilhdes apenas no ramo
especifico de organicos (IHA et al., 2008; LYRIO et al., 2011).

Um fitocosmético necessita passar por diversas etapas durante o processo de
pesquisa, desde proposta, composicdo e desenvolvimento, além de ser essencial a
execugdo de algumas anadlises para assegurar a sua qualidade. Entretanto, a
inexisténcia de pesquisas que demonstrem dados cientificos comprovando tanto a
eficacia como a seguranga dos mesmos pode ser considerada como um grande
empecilho (CRESPO, 2012; ISAAC et al., 2008).

A aplicacdo de plantas que possuem propriedades terapéuticas no corpo
humano é reconhecida desde a ancestralidade. Inclusive, por muitos anos a
existéncia de farmacos foi exclusivamente composta por produtos de base vegetal,
animal e mineral, contribuindo para as tecnologias terapéuticas existentes hoje
(CRESPO, 2012).

Segundo Rodrigues, Pimentel e Oliveira (2015, p. 118), os compostos

existentes no bagacgo da azeitona, quando adicionados em formulagdes cosméticas:

“[...] podem atuar como ingredientes funcionais melhorando as propriedades
fisicas e estruturais de hidratagdo, capacidade de retencdo de Oleo,
emulsdo e estabilidade oxidativa, viscosidade, textura, caracteristicas
sensoriais e prazo de validade dos produtos.” (RODRIGUES; PIMENTEL;
OLIVEIRA, 2015, p. 118).

O Quadro 2 evidencia uma minima parcela dos estudos existentes que

demonstram o relevante papel de substancias ativas vegetais em cosméticos.
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Quadro 2 — Pesquisas de diversos fitoativos aplicados em cosméticos

Fitoativo Cosmético Referéncia
Casca-preciosa (extrato) Sabonete liquido intimo (DA SILVA, 2016)
Alamanda (extrato) Sabonete antisséptico (CRESPO, 2012)
Oliva (carogo e azeite) Sabonete esfoliante (CORDEIRO et al., 2013)
Algodéao (semente e 6leo) Sabonete cremoso (FARIAS, 2014)
Café (pd) Creme esfoliante (FELIPPIM, 2016)
Café (borra) Sabonete esfoliante (SANTOS, 2016)

Fonte: Autora (2021)

3.2.3 Sabonete esfoliante

Esfoliantes sdo cosméticos com a finalidade de eliminar as camadas mais
externas da pele, promovendo a restauragcao celular da mesma. Um ponto
interessante é que a esfoliagdo permite que a pele tenha maior permeabilidade para
absorver outros cosméticos, proporcionando rendimentos maiores (GASPERI,
2015).

A classificagdo de cosméticos esfoliantes € dividida por grau, 1 e 2, e tipo,
quimico ou fisico. Segundo a ANVISA, cosméticos de grau 1 nao necessitam de
informacgdes minuciosas quanto ao modo de usar e restrigdes de uso, pois possuem
caracteristicas basicas. Os produtos de grau 2 possuem caracteristicas que exigem
comprovagao de seguranga e eficacia, assim como orientagdes, restricbes e modo
de usar. Os esfoliantes fisicos proporcionam diretamente abrasao na pele, por meio
de friccao manual, através de pequenas particulas. Quanto aos esfoliantes quimicos,
possuem em sua formulagdo acidos que, quando em reagcdo quimica, promovem a
esfoliacdo da pele (FARIAS, 2014).

Os cosmeéticos esfoliantes podem ser dispostos em diferentes formatos,
alguns mais conhecidos sdo o sabonete em barra e o sabonete liquido. A diferenga
na fabricacdo desses dois tipos de sabonetes se da pela composi¢cao basica. Nos
sabonetes em barra, a reagdo comum é a saponificagdo e ocorre entre gorduras
vegetais e/ou animais e soda cdaustica, adicionando-se outros componentes como
preservantes, corantes e esséncias. Ja o sabonete liquido é resultado de uma
mistura entre diversos ingredientes, como emolientes, hidratantes, perfumes, entre
outros (DA SILVA, 2016).
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Conforme Amec Foster Wheeler (2017) aponta, as microesferas plasticas
devem possuir tamanho menor do que 5 mm, sendo grande parte dessas esferas
oriundas de derivados da industria petroquimica, como polietileno e polipropileno.
Entretanto, existe uma problematica quanto a composicdo de microesferas: a
contaminagao de aguas por esses ingredientes plasticos (FELIPPIM, 2017).

Empresas renomadas mundialmente como Avon, Colgate-Palmolive e
Unilever faziam uso das microesferas plasticas nas formulagdes de seus cosméticos
para fins esfoliativos e as substituiram por produtos mais naturais, como sementes
de jojoba e damasco e cascas de noz. (AMEC FOSTER WHEELER, 2017).

A ingestao de microplasticos é nociva em organismos vivos e, segundo Vieira
(2020), pode causar: bloqueio no trato intestinal, decaimento do estimulo para
ingestdo de alimentos, reduz a producdo de horménios afetando reprodugédo e
ovulagdo, e inibe a secre¢cdo de enzimas gastricas. Detritos plasticos séo
encontrados em diversas espécies mundo afora, entre as acometidas estéao
principalmente as espécies marinhas, como peixes, crustaceos e tartarugas.

Assim, se faz necessario a substituicdo desses componentes plasticos
prejudiciais ao meio ambiente, e uma interessante e promissora alternativa € a
utilizacdo de compostos organicos de origem natural. Cordeiro et. al (2013) afirmam
que a insercao do carogo de azeitona, na area de cosmeéticos, demonstra

caracteristicas positivas pela qualidade destes como atuantes na esfoliagao cutanea.



4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Esquema geral de desenvolvimento do TCC
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A Figura 3 demonstra a esquematizagdo da metodologia utilizada no presente

trabalho.

Figura 3 — Diagrama de blocos para realizagdo do estudo
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Fonte: Autora (2021)

4.2 Matéria-prima
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barra

Atividade
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k 4
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Teste de
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Resisténcia a
agua

A industria Azeite Batalha, localizada na cidade de Pinheiro Machado no Rio
Grande do Sul (-31°30'01.4”S, -53°30'39.6”"W), disponibilizou a matéria-prima

(bagacgo de azeitona umido da cultivar Arbequina oriundo da extragao do azeite de

oliva pelo método de extragao continua em duas fases) para desenvolvimento desta

pesquisa, a qual foi mantida congelada em freezer a -18°C até o momento de sua

utilizagao.
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Secagem

O bagaco de azeitona possui um alto teor de umidade; segundo Ferraz (2012,
apud BRITO, 2016), o valor de umidade presente no bagaco de azeitona pelo
método de extracdo de duas fases € ao redor de 75%. Sendo assim, o0 mesmo
necessita passar por um processo de secagem para ser incorporado na formulagao
de cosméticos. Logo, o bagaco foi previamente descongelado em refrigerador (3 a
4°C) por 24 h e seco em estufa (Nova Etica, 400-5, ND) a 40°C por 24 h, conforme

metodologia de Rodrigues (2021) com adaptagdes.

Separacao pneumatica e moagem

O material seco passou por um processo de moagem manual prévia com gral
e pistilo, a fim de reduzir o tamanho das particulas e torna-lo o mais homogéneo.
Apos, foi submetido a separagao pneumatica em um leito de jorro para separacao de
diferentes fragbes solidas, conforme metodologia de Rodrigues (2021) com
adaptacoes.

O leito de jorro é constituido, basicamente, por um soprador centrifugo,
responsavel pelo fornecimento do ar de arraste, uma célula de leito de jorro cilindro-
cbnico, onde a amostra foi colocada, manémetro de tubo em U, responsavel pela
medida da diferenga de pressao através do leito de particulas, ciclone tipo Lapple,
para coleta das particulas mais leves e finas e, por fim, uma placa de orificio, para
medir a vazao de ar.

A vazao de ar foi regulada até as fracbes desejadas serem obtidas para,
posteriormente, serem incorporadas nos sabonetes. A Equagao 1 representa a
equagao da placa de orificio que quantificou a vazao de ar utilizada para obter cada

fracdo de bagaco de azeitona.
Q=0,0029 x (v/Ah) - 0,0026 (1)
Onde

Q: vazao volumétrica (m3.s™ a 1 atm e 25°C)

Ah: variagao manométrica (mmCA)
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A fracdo de particulas mais finas e leves coletadas no ciclone foram formadas
basicamente por finos sem carogo (FSC), enquanto que a fragdo das particulas nao
arrastadas foi formada por finos com carogo (FCC). As vazdes utilizadas no leito de
jorro para obtencdo das diferentes fragbes FSC, FCC e carogos foram de,
respectivamente: 0,0233; 0,0278 e 0,0432 m3.s™" A fragdo do material seco e moido
sem a separagao pneumatica foi denominada de FSS.

O numero de Reynolds de escoamento (Equacdo 2) obtido no arraste de
todas as fragdes foi constatado turbulento, sendo os valores para FSC, FCC e fracao
de carogos, respectivamente: 11.927; 14.230 e 22.113. A velocidade de escoamento
foi determinada pela relagcdo entre vazdo e area transversal da secdo de

escoamento, no caso, da parte cilindrica do leito de jorro.

_Dxvxp
U

Re

Onde

Re: numero de Reynolds

v: velocidade de escoamento (m.s™)

p: massa especifica do fluido de escoamento (kg.m™, a 1 atm e 20°C)

p: viscosidade dinamica do fluido de escoamento (Pa.s, a 1 atm e 20°C)

As fracbes obtidas pela separagdo pneumatica em leito de jorro foram
utilizadas nos testes de formulagcao dos cosméticos, verificando-se quais destas
seriam mais interessantes na elaboracdo de cosméticos. As trés diferentes fracoes
solidas foram trituradas com auxilio de um moinho analitico (tipo hélice, IKA, A11,
Darmstadt, Alemanha), sendo que cada fracdo foi submetida a 3 periodos de

moagem de 5 s cada.

Microscopia

As fracbes devidamente separadas foram analisadas em microscépio
estereoscopico (Motic, K series, ND) para registro de imagens e analise visual de

sua granulometria.
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4.2.2 Caracterizacao fisica dos materiais sélidos

Granulometria

Esta operagdo foi realizada com o objetivo de verificar a distribuicdo
granulométrica das particulas. Inicialmente, foi realizado peneiramento em um
agitador por 20 min para cada fracdo (FSC, FCC e FSS). As peneiras
granulométricas da marca Bertel utilizadas foram de Tyler 6, 9, 16, 32, 60, 115 e o
respectivo fundo, todas foram pesadas previamente, conferindo assim a massa de
particulas contida em cada peneira. O diametro médio de Sauter foi determinado

através da Equacéo 3.

Onde
dps: diametro médio de Sauter (mm)
xi: fragdo massica retida

dpi: didametro médio das particulas retidas em cada peneira (mm)

A analise granulométrica das particulas com didmetro inferior a 1 mm foi
realizada através do granuldmetro a laser (CILAS, 1190 Liquido, Franga), o qual
fornece a distribuicdo granulométrica das particulas e o seu didmetro médio, em
volume. O granulédmetro possui uma faixa analitica de didmetros entre 0,04 a 2.500
Mm, com o auxilio de dois lasers. Seu sistema de imagem pode medir e analisar a

forma e o tamanho das particulas.

Massa especifica real e aparente

A massa especifica real das particulas constituidas pelas 3 diferentes fragdes
(FSS, FSC e FCC) foi determinada em um picnémetro gasoso a hélio com grau de
pureza de 6.0 FID (QUANTACHROME INSTRUMENTS, mod. Ultrapyc 1200e, EUA),
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cujo método determina o volume verdadeiro de um sdlido. O gas hélio, por possuir
menor raio atdbmico, penetra em todos os poros da amostra. O equipamento é
composto por duas camaras de volume conhecido, sendo que uma delas foi utilizada
para amostra e a segunda, para expansdo do gas, conectadas por uma valvula. O
valor da massa especifica real é fornecido diretamente pelo picnébmetro gasoso por
meio da relagao entre a massa de amostra previamente introduzida no equipamento
e 0 volume real do solido medido pelo picnémetro.

A massa especifica aparente, a qual considera os espagos vazios entre o
leito de particulas, foi determinada por ensaio de proveta, onde uma quantidade de
particulas foi vertida em uma proveta de volume conhecido (50 mL) e a sua massa
medida em balanca analitica. O didmetro interno da proveta foi muito maior que o
das particulas, ndo havendo o risco do efeito de parede.

A porosidade do leito estatico das fragdes de bagago da azeitona (FSS, FSC
e FCC) foi determinada a partir da relagédo indireta entre as massas especificas

aparentes e real segundo Mohsenin (1986) na Equacéo 4.
e:(l—&)*loo (4)
pr

Onde
¢: porosidade do leito estatico
pap: massa especifica aparente (kg.m?)

pr: massa especifica real (kg.m™)
4.2.3 Caracterizagao quimica

Teor de umidade

O teor de umidade foi determinado segundo a metodologia oficial do Instituto
Adolfo Lutz (2008), segundo o método gravimétrico em estufa (Nova Etica, 400-5
ND) a 105°C durante 24 h.
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Compostos fendlicos totais

Os compostos fendlicos totais (CFT) das diferentes fragdes do bagago seco
foram quantificados em duplicata segundo a metodologia de Singleton e Rossi
(1965) com adaptagdes. Para a extragdo dos referidos compostos, 1 g da amostra
foi adicionado em um erlenmeyer junto a 10 mL de metanol (P.A). Da mesma
maneira, a extragdo dos CFT foi realizada também por uma mistura metanol:agua
(80:20 v/v) para fins de comparagao, pois segundo Almeida (2009), pode-se ter uma
maior taxa extracdo dos compostos quando utiliza-se solvente hidroalcodlico em
amostras que contenham o6leo. Uma duplicata de solugbes “branco” foram
produzidas, contendo apenas metanol puro.

As misturas foram agitadas a 25 = 2°C em uma mesa agitadora orbital
(Nova ética, 109-1, ND), a 100 rpm por 3 h. Na sequéncia, as mesmas foram
colocadas em centrifuga (Quimis, Q222TM2, Brasil) a 3900 rpm por 10 min em tubo
Falcon e as fragdes liquidas resultantes (contendo o extrato com os CFT) foram
transferidas para baldes volumétricos e preenchidas com metanol até atingir o
volume de 25 mL, obtendo-se assim os extratos metandlicos.

A quantificagdo dos CFT presente nos extratos ocorreu misturando-se, em um
tubo Falcon, 1 mL do extrato com 10 mL de agua deionizada e 0,5 mL do reagente
Folin-Ciocalteau, com o auxilio de um vortex (Logen Scientific, LSM56/4-BIV, ND),
deixando-se reagir em repouso por 3 min. Em seguida, foram adicionados 1,5 mL de
solucdo de carbonato de sodio 20% (p/v), aos tubos e a mistura ficou em repouso
por um periodo de 2 h, sem exposigao a luz.

Os compostos fendlicos totais foram quantificados em um espectrofotdmetro
(Bioespectro, SP-220, ND) pela leitura da absorbancia da solugéo resultante em
comprimento de onda de 765 nm, sendo que o equipamento foi calibrado utilizando
uma cubeta de vidro e metanol. Os CFT foram quantificados em termos de
concentragdo em acido galico com o auxilio de uma curva padréo.

A curva de calibragdo de acido galico foi preparada a partir de uma solugao
mae contendo 50 mg de acido galico (P. A) (Dinamica, CAS 5995-86-8, Brasil) e 50
mL de metanol (P. A) em um baldo volumétrico, preparando-se solugdes diluidas
obtidas a partir da solugdo mae com concentragdes de 30 mg.L™; 50 mg.L™"; 100
mg.L™"; 150 mg.L™" e 200 mg.L".
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O procedimento foi o mesmo que o descrito anteriormente, contudo, em vez
de utilizar 1 mL do extrato para reagir com agua, Folin-Ciocalteau e carbonato de
soédio 20%, utilizou-se 1 mL de cada solugao diluida de acido galico. Também foi
preparado um branco contendo metanol puro em vez da solugdo diluida. A
determinacdo de compostos fendlicos totais se deu pela relagdo entre mg de acido
galico por 100 g de amostra. A Equacao 5 evidencia a curva de calibragao de acido

galico obtida.

y=0,0113422 * x (R2=0,99515) (5)

Onde
x: Absorbancia da amostra

y: concentragéo (mg.L™")

Atividade antioxidante

A analise da atividade antioxidante foi baseada no método de Brand-Willians
(1995) com adaptagdes, em que preparou-se o extrato metandlico a partir de 2,5 g
de amostra em 10 mL de metanol (P. A) e foi homogeneizado com auxilio do um
vortex por 1 min. A extragdo aconteceu em tubos Falcon envolvidos por capas de
papel pardo para proteger da luz, os mesmos foram acondicionados em refrigerador
em baixa temperatura (3 a 4°C) por 24 h.

Passado o tempo, a mistura foi centrifugada por 15 min a 12000 rpm a fim de
separar as fragdes liquida e sdélida. Em tubos de ensaio, colocou-se 0,1 mL do
sobrenadante do extrato metandlico e 3,9 mL da solugdo metandlica de DPPH.
Ainda foram preparadas solugbes em branco, onde se substituiu o extrato
metandlico por 0,1 mL de metanol. A reagédo ocorreu por 1 h em ambiente escuro a
temperatura ambiente.

A solucao metandlica de DPPH foi preparada imediatamente antes de a
analise ser realizada, de modo a se obter uma solugado cuja absorbancia ficasse em
1,1, sendo a leitura feita no espectrofotometro (Bioespectro, SP-220, ND), o qual foi
zerado com metanol a 517 nm. Por fim, foi feita a analise e leitura das absorbancias

das amostras em espectrofotdbmetro na mesma faixa de 517 nm em cubeta de vidro.
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A diferenca entre a absorbancia da amostra e da amostra-controle (que contém
apenas metanol) demonstra a porcentagem da redugédo do radical DPPH, como

demonstra a Equacéo 6.

Abranco B Aamostra * 100
(6)

branco

AA=

Onde
AA: atividade antioxidante (% inibicdo de DPPH)
Ao @bsorbancia da amostra-controle

A mosra. @bsorbancia da amostra

Teor de lipidios

O teor de lipidios foi determinado pelo método Goldfish com adaptagdes, em
que, ao contrario do método de Soxhlet, o solvente flui continuamente pela amostra.
Inicialmente, as amostras das diferentes fracbes foram previamente secas em estufa
a 90°C por aproximadamente 10 h a fim de reduzir o seu teor de umidade.

Dois gramas de cada amostra foram colocados em cartuchos Soxhlet, os
quais foram inseridos no equipamento extrator (TECNAL, TE-044-8/50, Brasil) e
acoplados em reboilers previamente tarados e imersos em 100 mL de hexano (P. A)
a 90°C por um periodo de 1,5 h.

Apods a extragdo por imersao, a mesma seguiu acontecendo por gotejamento,
por 0,5 h com solvente a 150°C. Na sequéncia, ocorreu a evaporagao da maior parte
do solvente contendo o 6leo extraido nos reboilers, os quais foram colocados em
estufa a 105°C por aproximadamente 1 h para evaporacao total do hexano
remanescente.

A massa de 6leo presente em cada amostra foi determinada pela relagao
entre a massa de 6leo extraido presente no reboiler e a massa inicial de amostra

inserida no cartucho Soxhlet.
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Analise estatistica

A fim de avaliar as diferencas entre os tratamentos, utilizou-se o método
estatistico teste de Tukey para analise dos dados. Os resultados foram considerados
estatisticamente significativos com um nivel de significancia de 0,05. Todos os
calculos foram efetuados com auxilio do software Statistica, sendo os resultados

expressos como medias + desvio padrdo medio.

4.3 Producao e analises dos cosmeéticos incorporados com bagago

Formulacao do sabonete em barra

Para as formulagdes do sabonete em barra utilizaram-se os seguintes
elementos: base glicerinada comercial (Babassuato de sédio, taloato de sddio,
propileno glicol, glicerina, lauriléter sulfato de soédio, agua, sacarose, EDTA,
dipropileno glicol) e lauril liquido éter sulfato de sodio. Ainda foi adicionado 1% em
massa do bagac¢o da azeitona (com relagdo a massa de insumos), sendo que a
composi¢cao em FSS, FSC e FCC foi alternada para as diferentes formulagdes.

A base glicerinada foi pesada em balancga analitica, assim como as fragdes de
bagaco de azeitona, e logo foi derretida em um micro-ondas (poténcia 50 por 30 s).
A base glicerinada derretida foi misturada com o lauril liquido éter sulfato de sodio e
com as fragdes de bagaco de azeitona utilizando um bastao de vidro, apds a mistura
foi vertida em forminhas de silicone e ficou em repouso até a solidificacdo do
sabonete.

A composicdo de cada formulacdo pode ser observada na Tabela 1, sendo
que as formulagdes de sabonete foram produzidas a fim de avaliar a influéncia das

fragdes do bagaco de azeitona seco e moido nas performances dos sabonetes.
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Tabela 1 — Composicao das diferentes formulacdes dos sabonetes
FSS FCC FSC Laurilliq.

Amostras ) @ () (L) Base glicerinada (g) Sabonete (g)

1 - - 0,4 2 39,522 42,022

2 - 0,4 - 2 39,019 41,521

3 0,4 - - 2 39,82 42,321

4 0,2 - 0,2 2 39,337 41,837

5 01 0,15 0,15 2 39,872 42,376

6 - 0,2 0,2 2 40,257 42,759
Controle - - - 2 39,682 41,782

Fonte: Autora (2021)

As amostras 1, 2 e 3 continham uma Unica fragdo, as amostras 4 e 6
continham duas fragdes na proporcao de 1:1 e a amostra 5 continha as trés fragcoes
na proporcao de 1:1,5:1,5. A formulac&o controle foi composta basicamente de base
glicerinada e lauril liquido, sem adicdo de nenhuma fragdo de bagaco de azeitona.
Optou-se por nao utilizar nem corante nem esséncia, para se ter melhor visualizagao
das particulas esfoliantes e para ser possivel perceber qualquer interferéncia das

particulas no odor do sabonete.

Anadlise dos sabonetes em barra

Todas as formulagdes de sabonetes foram preparadas no mesmo dia, sendo
produzido um sabonete para cada formulagdo. Inicialmente, a avaliagdo da
estabilidade das formulagcbes aconteceu através do teste de centrifuga, onde foram
inseridas 4 g das amostras de sabonetes em uma centrifuga, em rotagdo de 3000
rom por 15 min, em temperatura ambiente. A amostra foi analisada em viséo
macroscopica, visando identificar a estabilidade fisica. Em caso de separacédo de
fases, mudancga na cor e/ou odor, a formulagdo deve ser reprovada (ISAAC et al.,
2008).

As formulagdes de sabonetes foram analisadas visualmente em microscopio
estereoscopico (Motic, K series, ND) em graus de magnificacédo de 25 e 40X para

visualizar as particulas potencialmente esfoliantes existentes nos sabonetes.
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Para determinar a formagédo de espuma, 2 g de sabonete foram pesados e
transferidos para uma proveta, sendo logo adicionados 18 mL de agua destilada.
Com um bastdo de vidro, foi agitado até formar vigorosamente espuma, sendo
realizado um repouso de 5 min. O volume de espuma na proveta apos agitacéo foi
analisado e comparado com o volume inicial, sem agitacéo (FARIAS, 2014).

A analise da atividade antioxidante dos sabonetes foi realizada segundo o
método descrito na segdo 4.2.3 para as fracdes de bagaco de azeitona.

Para aferir o peso médio, as diferentes formulagcdes de sabonete em barra
foram pesadas em balanga analitica (Shimadzu, AUY-220, ND) para verificar se ha
uniformidade nos pesos. O peso médio é resultado da média de todos os pesos.
(TESCAROLLO et al., 2015)

A analise de formac&o de rachaduras na amostra seguiu o procedimento: um
tablete do sabonete em barra foi mergulhado na agua por 10 min e as amostras
foram analisados por 7 dias para determinar ou ndo a formacgédo de rachaduras.
(CORDEIRO et. al, 2013)

A resisténcia e absorgdo de agua foi determinada, pesando-se as amostras
de sabonete em barras e submergindo-as em 250 mL de agua, onde repousaram
por 24 h em temperatura ambiente. O excesso de matéria mole foi retirada e entéao
as amostras foram pesadas novamente. O teor de agua absorvida é resultado pela
relacdo entre as massas de amostra antes e apds o ensaio (TESCAROLLO et al.,
2015).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Matéria-prima e fragdes moidas do bagacgo de oliveira seco
5.1.1 Teor de umidade e secagem

A umidade da matéria vegetal € um fator que pode influenciar, tanto na
eficiéncia de algumas analises quimicas, quanto em algumas propriedades quimicas
propriamente ditas. A Figura 4 demonstra visualmente secagem bagago antes (A) e

apos (B) a secagem em estufa.

Figura 4 — Bagaco da azeitona antes da secagem (A) e apds secagem (B

€,

Fonte: Autora (2021)

Pode-se observar pela Figura 4 que a consisténcia da amostra pré-secagem
era pastosa por conta do alto teor de agua retida na mesma, assim como a amostra
pos-secagem demonstra aparéncia ressacada, constatando a eliminagdo de agua
pelo processo de secagem. Numericamente, o teor de umidade do bagago de
azeitona foi de 78,6 + 0,3% (b.u.). Apés a secagem, a umidade do bagago foi
reduzida para 24,21 £ 0,19% (b.u.).

O valor do teor de umidade contido no bagaco é condizente com os valores
de 75% relatado por Ferraz (2012, apud BRITO, 2016) e entre 55 a 70% apontado
por Julio (2014) para o bagago umido proveniente do método de extragdo de duas
fases.

Pode-se comparar o resultado encontrado de umidade com os obtidos por

Dias e Pereira (2017) para o bagaco de azeitona umido, os quais determinaram
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umidade de 69% no ano de 2016 e umidade de 71% para o ano de 2017. Resultado
similar também foi obtido por De Oliveira et. al (2021), onde o bagago da azeitona
umido da cultivar Arbequina possuia 72,1% de umidade. Duarte (2011) encontrou
para o mesmo residuo de mesma cultivar um teor de umidade de 64,7%.

A umidade encontrada no presente trabalho € um pouco maior do que os
resultados comparados da literatura, o que se justifica pelo fato de que a umidade do
bagaco da azeitona € uma variavel que depende diretamente de diversos fatores,
intrinsecos e extrinsecos, como: método de extragdo no processamento de azeite,
maturagao, armazenamento, entre outros.

Lavecchia e Zuorro (2015) utilizaram diversas temperaturas e tempos para
secagem do bagaco de azeitona, onde a temperatura de 120°C no tempo de 1 h
resultou um teor de umidade (<0,5%) menor do que a temperatura de 40°C pelo
tempo de 12 h (2 a 3%).

Assim, sugere-se que caso seja necessario uma maior redug¢ao do teor de
umidade do bagaco de oliveira, deve-se estudar as melhores faixas de tempo e
temperatura que promovam umas menores umidades finais e ao mesmo tempo,

menores perdas de compostos fendlicos.
5.1.2 Separagao pneumatica

A Figura 5 demonstra a aparéncia das fragdes moidas apos a separagao

pneumatica no leito de jorro.

) Carogos (B) FSC (C)
s pr g

Figura 5 — Fracbes pos-separagao: FQ;ZP (A

Fonte: Autora (2021)

E visivel, mesmo em escala macroscopica, a diferenga entre as particulas das

diferentes fracbes. As menores vazdes arrastaram as particulas mais finas e mais
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leves, como FSC, que praticamente ndo contém carogos. Ja a maior vazao aplicada
foi para arraste de particulas maiores e mais pesadas, sendo esse o caso da fragao

contendo carogos de maior tamanho.

5.1.3 Microscopia

A diferenga granulométrica entre as fragbes pode ser melhor visualizada na

Figura 6 através de imagens obtidas pela microscopia no estereomicroscopio.

Figura 6 — FSS com grau de magnificagdo de 40 X (A); FSC com grau de
magnificacdo de 40 X (B); FCC com grau de magnificagdo de 25 X (C) e carogos
com grau de magnificagcao de 40 X (D

Fonte: Autora (2021)

A Figura 6 permite, além de demonstrar, novamente, a diferencga
granulométrica entre as fragdes, também a diferenca existente na granulometria de
cada fragdo. FSC, por exemplo, apresenta auséncia de grandes carogos e maior
quantidade de particulas finas, enquanto FCC e FSS, apesar de também
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apresentarem particulas finas, demonstram maior incidéncia de particulas maiores,

COMO 0S carogos.
5.1.4 Granulometria

As fragdes de FCC e FSC passantes em peneira com abertura de malha de 1
mm foram analisadas em granuldbmetro a laser, de modo a se obter apenas
particulas menores que 1 mm por questdes de limitagdo do equipamento. Assim,
constatou-se que para FCC e FSC, 23,6% e 11,7% das particulas, respectivamente,
ficaram retidas na referida peneira, logo possuem diametro maior ou igual a 1 mm.

A distribuicdo granulométrica pode ser evidenciada através dos dados obtidos

pelo ensaio com granulémetro a laser, conforme Figura 7.

Figura 7 — Distribuicdo granulométrica de particulas de FCC e FSC <1 mm
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Fonte: Autora (2021)

Analisando a Figura 7, pode-se constatar que a distribuicdo granulométrica
das particulas de FSC e FCC foi semelhante, independente de uma maior ou menor
presenca de carogos, apresentando-se ampla, bem distribuida e ndo homogénea na

faixa de didametro entre 1 a 600 pm, possuindo diferentes picos para varios
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didmetros, comprovando como as fragdes do bagago de azeitona sdo compostas por
diversas partes (carogo, polpa, casca, semente).

Comparando-se a distribuicdo das duas fragdes, pode-se observar que
aproximadamente 50% das particulas de FCC e FSC apresentaram diametros
menores do que 40 um; ainda, com relagédo a quantidade de particulas com tamanho
menor do que 100 um, estes valores foram de 70% e 64%, respectivamente para
FCC e FSC.

Conforme Duarte (2011) afirma, a heterogeneidade das fragbes ¢é
consequéncia da natureza da matéria vegetal, dividindo a amostra em trés distintos
grupos de granulometria: (1) mais grosseiro, com didmetros entre 2 e 0,5 mm,
constituido por carogos e sementes; (2) meédio, entre 0,5 e 0,032 mm, formado pela
mistura de todos constituintes do bagaco; (3) mais fino, menor que 0,032 mm,
composto essencialmente pela polpa.

Para verificar a existéncia — ou ndo — de particulas com didmetro maior do
que 5 mm e, consequentemente, saber se as fragdes podem ser utilizadas como
esfoliantes, também foi feita a granulometria por peneiramento utilizando todas as
particulas de uma dada fracdo. Pode-se observar a Figura 8 com os dados

referentes a distribuicdo granulométrica de FCC.

Figura 8 — Distribuigdo granulométrica das particulas de diversos tamanhos de FCC
1 *
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Fonte: Autora (2021)

A partir da Figura 8 determina-se pelo método grafico FCAD (fungao

cumulativa/aumentativa de distribuicdo) o didametro médio das particulas, através da
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intersecdo entra as curvas retida e passante acumulada (JORDAN et al., 2016),
sendo este de 0,45 mm. Também se pode comprovar a inexisténcia de particulas
maiores do que 5 mm, pois nenhuma ficou retida na peneira de 3,35 mm. O didmetro
meédio de Sauter calculado foi de 0,473 mm, bastante préximo do apresentado pelo
grafico da distribuicdo granulométrica.

A Figura 9 demonstra os resultados obtidos pelo ensaio granulométrico das

particulas de FSC por peneiramento.

Figura 9 — Distribuicdo granulométrica de particulas de diversos tamanhos de FSC
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Fonte: Autora (2021)

Por ser composta das particulas mais finas, a peneira com abertura de 2 mm
ja nao captou nenhuma particula de FSC, comprovando que essa fragcdo também
pode ser utilizada como substituta as microesferas no papel de esfoliante em
cosmeéticos. A intersecao revelou um diametro médio de particula de 0,4 mm, valor
muito proximo do calculado de 0,407 mm para didametro médio de Sauter e menor do
que o encontrado para FCC.

Quanto a granulometria da fracao de particulas ndo separadas, esta pode ser

analisada a partir da Figura 10.
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Figura 10 — Distribuigdo granulométrica de particulas de diversos tamanhos de FSS
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Fonte: Autora (2021)

A partir da intersegdo demonstrada na Figura 10, pode-se considerar o
diametro médio da particula como 0,8 mm, sendo um resultado aproximado do valor
obtido para o didametro médio de Sauter de 0,723 mm. A fragdo n&o possui particulas
com diametro maior que 5 mm, entretanto, particulas ficaram retidas na peneira de 2
mm. Assim, para caso de formulagdes cosméticas em que se desejam particulas

mais finas, a fracado FSC seria ideal.

5.1.5 Massa especifica real e aparente

A massa especifica real e aparente, além de valores calculados para

porosidade das diferentes fracdes, podem ser observados na Tabela 2.

Tabela 2 — Valores de massa especifica real, aparente e porosidade do leito estatico
das fragdes de bagaco de azeitona seco e moido

Amostras pr(kg/m?) pap(kg/m3) Porosidade

Carocgos 1329,5 £ 0,7 649,9 £ 14,2 0,511 £ 0,011
FCC 1304,9£ 0,6 4442 + 5,0 0,659 + 0,007
FSC 1259,9+ 0,9 396,8 £ 6,1 0,685 + 0,011
FSS 1299,7£1,5 420,5+124 0,676 £ 0,02

* Média * desvio padrao médio; n = 3.
Fonte: Autora (2021)

As massas especificas reais serem maiores do que as aparentes sao
resultados coerentes com a fisica do fendmeno, pois na aparente o volume dos

poros inter e intra particulas ndo é considerado. Os resultados para massa



48

especifica real, quando relacionados e comparados aos de farinhas, é relativamente
alto. Esses valores podem ser explicados pela alta variagdo granulométrica de cada
fracdo, gerando, inclusive, altos valores para porosidade. P6de-se perceber também
que nas fragbes com um maior teor de carocos, maior foram as massas especificas

real e aparente.

5.1.6 Teor de lipidios

Na Tabela 3 pode-se observar o teor de lipidios para cada fragao.

Tabela 3 — Teores de lipidios das diferentes fracdes de particulas

Amostras Lipidios b.u. (%) Lipidios b.s.(%)
FSC 24,45 + 0,79 28,73°+ 0,74
FCC 18,558 + 0,90 22,02* + 1,24
FSS 16,91* + 0,06 20,59*+ 0,08

Carocos 2,88+ 2,23 3,388 + 2,61

* Média * desvio padrdo médio; n = 3.

* Médias na mesma coluna, seguidas de letras diferentes, diferem estatisticamente pelo teste de
Tukey (p < 0,05).

Fonte: Autora (2021)

A composicdo vegetal das fragbes pode interferir diretamente na
determinacdo de lipidios pelo método testado, pois FSC ¢é composta
majoritariamente pela polpa da oliva, componente que deve reter maior quantidade
de ¢6leo. Ja as fragbes FCC e FSS possuem em sua composicdo uma maior
quantidade de carogos, e, assim como a propria fragdo de carocgos, resultaram em
teor de lipidios menor.

Além disso, a granulometria das fragdes também pode interferir diretamente
na determinagao de lipidios pelo método testado, pois quanto menor o diametro da
particula, mais facil € para o solvente penetrar e ocasionar a extracdo por conta da
maior area de transferéncia de massa por unidade de massa do sélido (SUTILLE et
al., 2007).

A Tabela 4 traz valores de diversos estudos sobre teor de lipidios para fins

comparativos.
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Tabela 4 — Dados referentes ao teor de lipidios em diferentes literaturas
Autor Amostras Lipidios (%)
Farinha do bagaco de azeitona

(JULIO, 2014) Arbequina Gmido 11,34 £ 0,77
(DIAS; PEREIRA, Bagaco de azeitona umido 21 88
2017) liofilizado safra de 2016 ’
(DIAS; PEREIRA, Bagaco de azeitona umido 27 44
2017) liofilizado safra de 2017 ’
(DE OLIVEIRA et Bagaco de azeitona umido 18
al., 2021) Arbequina
(DUARTE, 2011) Bagaco de azeitona umido 113

Arbequina

Fonte: Autora (2021)

A eficiéncia na extragdo de lipidios, além de depender do didmetro das
particulas, também varia conforme o método de extragdo, solvente utilizado,
umidade da particula, entre outros fatores. Considerando isso, os resultados
encontrados na literatura, principalmente referente ao bagago de azeitona umido
(mesmo residuo analisado neste trabalho), sdo heterogéneos, porém, justificaveis.
Além disso, o teor residual de lipidios no bagaco ira depender também da cultivar de
azeitona, grau de maturagdo e eficiéncia da extragdo do azeite durante o

processamento da oliva.

5.1.7 Compostos fendlicos totais

As extragbes foram realizadas de duas formas distintas: utilizando apenas
metanol e utilizando uma solugdo metanol:agua (80:20 v/v). Os extratos obtidos de
uma amostra podem ser observados na Figura 11, onde pode-se perceber
visualmente que a cor do extrato hidroalcodlico é diferente, sendo bem mais intensa

do que o extrato metandlico.
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Figura 11 — Extratos obtidos para analise de compostos fendlicos totais: 2) extracao
metandlica; 3) extragao hidroalcodli

Fonte: Autora (2021)

Os valores numéricos obtidos para os compostos fendlicos totais podem ser

observados na Tabela 5.

Tabela 5 — Valores de compostos fendlicos totais encontrados para as fragdes

Amostras Solvente(s) Fenois totais (mg EAG.(100 g)' amostra b.s.)
FSC Metanol 91,27 + 3,08"
FSC Agua e metanol (1:4) 121,49
FCC Metanol 91,03 £2,11#
FCC Agua e metanol (1:4) 135,6
FSS Metanol 88,05 + 4,8*
FSS Agua e metanol (1:4) 101,13

* Média * desvio padrao médio; n = 2.

* Médias na mesma coluna, seguidas de letras diferentes, diferem estatisticamente pelo teste de
Tukey (p < 0,05).

Fonte: Autora (2021)

A utilizagdo de diferentes solventes revela a influéncia que os mesmos tém na
quantificacdo de compostos fendlicos, onde a mistura metanol/agua resulta em
valores consideravelmente maiores. Almeida (2009) afirma, através de comprovacgéao
experimental, que a agua quando utilizada como solvente na extragdo do bagago da
azeitona resulta em rendimentos de extragcao melhores. A Tabela 6 evidencia dados
referentes a fendis totais encontrados por diversos autores, sendo o objeto de

estudo relacionado a oliva.
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Tabela 6 — Resultados comparativos de fendis totais de diferentes amostras
relacionadas a olivicultura

Fenais totais (mg

Autores Amostras Solvente EAG.(100 g)")
(VASCONCELLOS  Oleo residual do
et al., 2020) bagaco de azeitona Etanol 94,59 £ 0,02
(DE OLIVEIRA et  Bagaco de azeitona
al., 2021) amido Arbequina Metanol 18,4
(DIAS et al., 2017) Bagaco de azeitona Metanol 49,17 £ 2,31
(NUNES et al., Bagaco de azeitona  Solugao aquosa 1070 + 80
2021) Arbequina etanol B
zEJLé\léE((:)Clz_lcl)?s) Bagaco de azeitona Etanol 622 + 39
(DE OLIVEIRA et Oleo residual do
al., 2021) bagago Metanol 31.8
] Farinha do bagago Solucio aquosa
(JULIO, 2015) de azeitona umido ¢ao aq 645,7
: metanol e acetona
Arbequina
(RODRIGUES et Farinha do bagaco
al., 2020) de azeitona Metanol 46,02+ 0,1
(ALMEIDA, 2009)  -xtrato do bagaco Etanol Aprox. 6300

de azeitona umido

Fonte: Autora (2021)

Os resultados encontrados na literatura comprovam a influéncia que o
solvente e/ou método de extragdao possui na determinagcdo de compostos fendlicos
totais. Julio (2015), por exemplo, ao utilizar solvente hidroalcodlico obteve um
resultado cerca de 600% maior para fendlicos totais quando comparado com os
resultados do presente estudo, sendo essa uma diferenga absurda, considerando
ser o mesmo cultivar, mesmo tipo de amostra e até o mesmo método de secagem
(variagédo de 15 °C na temperatura apenas).

Lavecchia e Zuorro (2015) alcangaram melhores resultados quando utilizaram
solvente hidroalcodlico na extracéo para analise de fendlicos totais, a acetona, agua,
etanol e acetato de etila vieram logo apds, tendo este ultimo quantificado os
menores valores.

Almeida (2009) também obteve resultados melhores na quantificacdo de
compostos fendlicos totais do extrato do bagaco da azeitona quando foi utilizado
solvente hidroalcodlico, contudo, para o extrato do caroco, foram revelados melhores
resultados quanto utilizado apenas agua como solvente na extragdo. Segundo o

autor, o solvente hidroalcodlico é capaz de selecionar compostos hidrofilicos e de
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baixo peso molecular, como o hidroxitirosol e tirosol, principais compostos fendlicos
presentes no bagaco de azeitona.

Também conforme o autor em questao, apesar de o extrato do carogo possuir
menor concentragdo de polifendis, o mesmo possui um grupo especifico de
compostos fendlicos com peso molecular superior, como flavondides e flavonas, que
o extrato do bagacgo de azeitona ndo possui. Assim, resultando em uma atividade
antioxidante semelhante para as duas matrizes estudadas quando o solvente em

questao é hidroalcodlico.
5.1.8 Atividade antioxidante

A anadlise de atividade antioxidante resultou em valores referentes a
capacidade em percentual que as amostras possuem de inibir o radical DPPH,

sendo estes exibidos na Tabela 7.

Tabela 7 — Resultados de atividade antioxidante para as fragdes estudadas

Amostras Atividade antioxidante (% inibicdo DPPH)
FSC 53,43°+ 0,32
FCC 51,23+ 0,14
FSS 46,15 £ 0,16

* Média £ desvio padrdo médio. n = 3.

* Médias na mesma coluna, seguidas de letras diferentes, diferem estatisticamente pelo teste de
Tukey (p < 0,05).

Fonte: Autora (2021)

Os valores referente a atividade antioxidante das fragdes nao se relacionaram
da mesma forma do que os obtidos pela analise de compostos fendlicos totais. A
explicacao se da, pois ndo é apenas a quantidade de polifendis existente que
interfere na atividade antioxidante, mas também o tipo de composto e o potencial
antioxidante que esse possui. Para fins comparativos, valores foram agrupados da

literatura e podem ser analisados na Tabela 8.
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Tabela 8 - Dados comparativos da literatura para atividade antioxidante

Atividade antioxidante

Autores Amostras Solventes (% inibicao DPPH)
(VASCONCELLOS et Oleo residual do
al., 2020) bagaco de azeitona Etanol 9533101
(LAFKA et al., 2011 ]
apud Oleo residual do
VASCONCELLOS et al., bagaco de azeitona Etanol 59.8
2020 ]
(FERHAT et al, 2017) | Oleoresidualdo ) 67,5+ 1,46
bagacgo de azeitona
(DIAS et al., 2017) Bagaco de Metanol 91,22 +3.38
azeitona
(CAGLIARI, 2017) Folha de oliveira 1120 92,73+ 0,11
Arbequina
Azeite de oliva
(MAIA, 2014) safra 2011/2012 Metanol 32
Arbequina

Fonte: Autora (2021)

Conforme os valores expostos na Tabela 8 comprova-se a existéncia de
atividade antioxidante em praticamente toda a estrutura da oliveira, trazendo assim
interessantes possibilidades para formulagdes futuras de cosméticos, podendo estas
conterem em sua composi¢ao extratos da folha ou o proprio azeite (residual ou nao)
sendo incorporado como gordura, a fim de elevar a atividade antioxidante do
material produzido.

Numericamente, os valores da literatura quando comparados aos obtidos no
presente estudo ou se equivalem, ou sdo muito maiores. A problematica pode ser

estrutural, conforme Nunes et al. (2021, p.6, tradugao nossa) afirma:

“[...] Cada bagaco monovarietal, individualmente, ja apresenta uma

infinidade de compostos bioativos preso em uma rede complexa de
interacdes [...] dessa forma, em um sentindo amplo, a fungéo ‘interacao’,

neste trabalho, indica uma relagao dindmica entre os compostos bioativos”

A fragdo lipidica contida no bagaco, por exemplo, contém a-tocoferol,
poderoso antioxidante lipofilico (NUNES et al., 2021). Entretanto, conforme foi
debatido, a atividade antioxidante ndo depende apenas da concentracido de

determinado composto, mas sim da sua qualidade como antioxidante. Além disso,
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caso dependesse apenas da concentracao de lipidios, o azeite de oliva possuiria
maior atividade antioxidante e, como a literatura demonstra, isso ndo é verdade.

Os compostos antioxidantes também podem ser afetados e sofrerem
degradacdo quando expostos a temperaturas elevadas ou quando expostos a luz
ambiente, assim, o armazenamento incorreto das amostras pode ocasionar na
reducao de atividade antioxidante (RODRIGUES et al., 2020).

Lavecchia e Zuorro (2015) estudaram como a exposi¢cao a temperatura afeta
na atividade antioxidante do bagago de azeitona. A secagem em temperatura de 120
°C por 1 h (253 + 16 mg ET.L") afetou menos a atividade antioxidante através do
método TEAC (Capacidade antioxidante por equivaléncia de Trolox) do que a em
temperatura de 40 °C por 12 h (231 + 11 mg ET.L™"), sendo que essa ultima obteve
praticamente o mesmo resultado para atividade antioxidante quanto a secagem em
temperatura de 120 °C por 6 h (225+ 12 mg ET.L™").

5.2 Sabonetes esfoliantes

5.2.1 Formulagoes e peso médio

O peso médio das amostras de sabonetes em barra foi de 42,14 g + 04.
Assim, é possivel perceber, comparando o peso médio com as quantidades
inseridas das fragdes, que a quantidade de bagaco da azeitona utilizada nas
diferentes formulagdes atingiu um valor de aproximadamente 0,95% em peso do
sabonete, muito préximo ao planejado (1% em peso). Para anadlise visual, a Figura

12 demonstra a aparéncia dos sabonetes esfoliantes.
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Figura 12 — AparenC|a dasformula Oes testesdos sabonetes

—p‘ ‘o - A,
Fonte: Autora (2021)

Como os sabonetes estavam dispostos ao contrario nas forminhas, os
carogos e particulas mais pesadas, por conta da forga gravitacional, tenderam a ficar
na superficie. As aparéncias das formulagdes também foram observadas em
microscopio, como a Figura 13 evidencia as imagens para as seis formulagdes

preparadas.

Figura 13 — Imagens obtidas em microscopio com grau de magnificacdo de 40 X
para as fomla oes

4
Fonte: Autora (2021)
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A Figura 13 enumera as imagens conforme o numero respectivo a cada
formulacdo, onde na formulagdo 1 observa-se auséncia de maiores particulas por
ser composta exclusivamente de FSC, assim como na formulacdo 2 observa-se
maior incidéncia de pequenos carogos por ser composta de FCC, e assim por
diante. Fator importante € que, através dessa imagem, € possivel constatar a
existéncia de particulas potencialmente esfoliantes em todas as formulagdes.

Para fim comparativo, a Figura 14 retrata a imagem em microscépio da

formulag&o controle contendo apenas glicerina.

Figura 14 — Imagem obtida em estereomicroscopio com grau de magnificagéo de 40
X para a formulagao controle de glicerina

A formulagdo controle demonstrada na Figura 14 possui grandes diferengas

Fonte: Autora (2021)

quando comparada as formulagdes apresentadas na Figura 13, sendo a principal
delas a auséncia de particulas abrasivas. Outro fator afetado pela adicdo das
fracdes de bagaco de azeitona foi a cor, onde a formulagdo controle tende a ser

transparente e as formulagdes contendo bagago de azeitona tendem a cor marrom.

5.2.2 Estabilidade

Depois de retiradas da centrifuga, as amostras de sabonete foram avaliadas
para determinar se houve separacao de fases e/ou mudanca na cor e odor. Assim
como a amostra controle, todas as outras formulagbes se mantiveram estaveis, ou

seja, nao demonstraram nenhuma alteracgéao.
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5.2.3 Formacgao de espuma

Todas as formulagdes obtiveram resultados muito semelhantes quanto a
formacdo de espuma, onde apds ensaio obteve-se um volume de espuma de
aproximadamente 2 mL, constatando que a insercdo das fracbes de bagaco de
azeitona nas formulagdes nao altera na quantidade de espuma formada pelos
sabonetes.

Cordeiro et al. (2013) obtiveram diminui¢do na altura de espuma para amostra
de sabonete contendo 6leo de oliva e carogo de azeitona moida, assim como
Escobar et al. (2016) também observaram redugdo na formagao de espuma para
sabonete contendo 6leo de pequi. Logo, € possivel que o aumento na quantidade de
fracdo de bagaco (>1% p/p) nas formulagdes possa causar problemas quanto a

formacéo de espuma por conta do teor de lipidios existente nas fragdes.

5.2.4 Atividade antioxidante

Os resultados obtidos para a atividade antioxidante das formulagdes de

sabonete estdo expostos e podem ser analisados através da Tabela 9.

Tabela 9 — Atividade antioxidante das amostras de sabonetes

Amostras AA (inibicdo de DPPH %)

1,36 £ 0,51
0,44 +£0,12
0
0
0,44 + 0,07
0,21 £ 0,07

Controle 0

OO WN -

Fonte: Autora (2021)

Os resultados encontrados apresentaram grandes desvios devido ao baixo
valor de AA. Considerando os valores médios, pode-se dizer que foram condizentes
com a analise antioxidante feita nas fracbes do bagaco de azeitona, onde a FSC
obteve melhor resultado e, consequentemente, a formulagdo 1 também. Apesar de
serem valores pequenos quando comparados aos obtidos pelas fragdes, é

justificavel pela baixa quantidade de fragao incorporada na formulagdo (menos de
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1% em peso). Além disso, quando comparados a formulagdo controle, somente as
formulacdes 3 e 4 ndo apresentaram atividade antioxidante.

Rodrigues (2013) realizou analise da atividade antioxidante em extratos de C.
Monogyna e em hidrogéis com o extrato incorporado na formulagdo, comparando os
resultados, a atividade antioxidante para o hidrogel contendo extrato do fruto imaturo
reduziu cerca de 38% em relagdo a atividade antioxidante do extrato de fruto
imaturo. Pawlak (2015) adicionou alcaparras em paes de trigo e constatou uma
reducdo de aproximadamente 36% ao comparar atividade antioxidante obtida pela
alcaparra e a obtida pelo pdo contendo 7% em peso de alcaparras.

Contudo, apesar de comprovar a existéncia de atividade antioxidante nas
formulacbes de sabonete, seria necessario a aplicacdo de outras analises e/ou
meétodos de extracdo a fim de comprovar definitivamente um grau maior e mais

interessante dessa propriedade tado desejavel em cosméticos.

5.2.5 Formacao de rachaduras

As formulacdes de sabonete foram analisadas pelo periodo de 1, 3, 5 e 7 dias
a fim de constatar qualquer formagao de rachaduras na superficie das amostras.
Contudo, nem na amostra controle nem nas formulagbes desenvolvidas houve
formagdo de rachaduras, ou seja, todos sdo resistentes ao ressecamento por

exposi¢cao a umidade.

5.2.6 Absorg¢ao a agua

Os dados necessarios para determinar se as formulacbes sdo suscetiveis ou

resistentes a absorgéo de agua estéo dispostos na Figura 15.
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Figura 15 — Resultados de absorcao a agua para as formulacoes
7

% absorcéo de agua

1 2 3 4 5 6 7

Formulagdes

Fonte: Autora (2021)

A formulagao de sabonete 1, contendo apenas FSC, foi a Unica formulacéo a
demonstrar percentual de absor¢do de agua maior do que a formulagdo controle
(enumerada no grafico como 7). A possivel explicagdo é que, por ser a fragcao
contendo particulas de menores diametros e, consequentemente, possuir uma maior
area superficial, possibilita uma maior interagdo com solventes, absorvendo assim
uma maior quantidade de agua.

Em concordancia com a deducao anterior, a formulagdo que menos absorveu
agua foi a do sabonete 2, logo seguida pelo sabonete 3, formulagcbes essas que
contém, respectivamente, FCC e FSS, comprovados através da granulometria
serem fracbes compostas por particulas de diametros elevados.

Outro fator que implica na absorgdo a agua € o teor de 6leo existente nas
fragdes, pois quanto maior o teor de lipidios, mais hidrofébica a formulagao se torna,
absorvendo menor quantidade de agua. Essa explicagcdo corrobora com redugao na
absorgdo de agua por parte das formulagbes contendo fracdo de bagaco de
azeitona.

A resisténcia a agua é interessante em formulagdes de sabonetes, pois
quanto maior a resisténcia, menos agua € absorvida e ndo ha perda do produto por

formacao de matéria mole.
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6 CONSIDERAGOES FINAIS

As fragdes devidamente secas foram separadas e obtidas, sendo elas
compostas por diferentes granulometrias. Os diametros médio de Sauter calculados
para FSC, FCC e FSS foram de, respectivamente: 0,407; 0,477 e 0,723 mm. Em
nenhuma das fragdes foram encontradas particulas com didmetro maior de 5 mm,
permitindo que todas pudessem assumir o papel das microesferas em sabonetes
esfoliantes. Além disso, através da analise feita pelo granuldmetro a laser,
constatou-se diversos picos de diametros em cada fragdo, evidenciando a
heterogeneidade na composi¢ao de cada fragao.

Comprovou-se uma alta umidade no bagago de azeitona (78,6% b.u.) quando
comparado aos valores da literatura, sendo este de modo geral proximo a 75%. Os
teores de lipidios (b.s.) encontrados foram de: 28,73% (FSC); 22,02% (FCC);
20,59% (FSS) e 3,38% (Carocos).

Os valores de compostos fendlicos totais calculados sdo coerentes com
alguns dos encontrados na literatura, tendo os extratos hidroalcodlicos gerado
melhores resultados quando comparados aos extratos metandlicos. Entretanto,
outros dados da literatura sao absurdamente maiores, mesmo sendo praticamente o
mesmo objeto de estudo. A principal diferenca em evidéncia € o método de
obtencao do extrato, principalmente a quantidade e o tipo de solvente utilizado.

Os dados obtidos para atividade antioxidante das fragdes mostraram que a
fragdo com maior inibicdo de DPPH foi a FSC (53,83%), congruente com a inibigéo
de DPPH da formulagdo 1 de sabonete (1,36%) que contém FSC. E possivel que o
meétodo de analise escolhido n&o tenha sido o ideal e a atividade antioxidante seja
superior da obtida, assim como pode ser necessario algum tipo de pré-tratamento,
melhor acondicionamento das amostras e/ou reformulacdo dos sabonetes.

Por mais abaixo do esperado que tenham sido os resultados, comprova-se
mais uma vez a existéncia de compostos fendlicos totais e atividade antioxidante no
bagago da azeitona, porém, salienta-se a necessidade de estudar o método de
analise da atividade antioxidante para as formulagdes cosméticas, a fim de obter
maior precisdo nos resultados.

Assim, com as particulas esfoliantes evidenciadas nos sabonetes por meio de

imagens e microscopia, € atestada a existéncia de atividade antioxidante em
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algumas das formulagbes, pode-se considerar os objetivos cumpridos com éxito.
Entretanto, ressalta-se a importancia de mais estudos, modificacdo nas formulagdes
e aplicagcao de diferentes analises e/ou métodos a fim de verificar o potencial do

bagaco de azeitona no ramo cosmetoldgico.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

® Avaliar a secagem com relacao ao teor final de umidade, CFT e AA do
bagacgo da oliveira em outras condigdes de secagem convectiva, bem como
por outros métodos como a liofilizagao.

® Analisar e comparar compostos fendlicos totais e atividade antioxidante do
bagaco de azeitona residual de diferentes cultivares de oliva;

® Testar diversos métodos de extracdes para analises de compostos fendlicos
totais e atividade antioxidante;

® Experimentar novas formulagdes para sabonetes, aplicando maior quantidade
de bagaco de azeitona e/ou adicionando outros componentes da oliveira
(como folhas, frutos e o préprio azeite) a fim de conferir maior propriedade
antioxidante;

® Realizar analises sensoriais nos sabonetes para qualificar sua propriedade
esfoliante e compara-los com outros sabonetes esfoliantes;

® Produzir formulacbes esfoliantes contendo bagagco de azeitona para
sabonetes liquidos, onde parte da agua da formulagao poderia ser substituida
por extrato, conferindo maior atividade antioxidante, e compara-las com as

formulagdes em barra.
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