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II. CONTRIBUTII ORIGINALE
Scopul si obiectivele tezei de doctorat

Obiectivul principal al tezei a fost obtinerea colagenului din peste si a extractelor
naturale (ulewri esentiale), precum si caracterizarea acestora, in vederea obtinerii unor
bioproduse hibride. Pentru realizarea acestui obiectiv principal au fost indeplinite
urmatoarelor obiective specifice:

1) Extractia si caracterizarea colagenului din piele de peste (crap).

2) Obtinerea si caracterizarea extractelor din plante (uleiuri esentiale de lavanda,
lamaie sipiper roz).

3) Obtinerea si caracterizarea unor bioproduse ce au la bazd colagen din peste si
extracte naturale: ser cu colagen si acid AHA pentru tratarea petelor pigmentare,
ogeluri cu aplicatii cosmetice pe baza de uleiuri vegetale cu SPF si ulei esential de
lavanda, emulsii pe baza de colagen hidrolizat si extracte naturale cu actiune
potential anticelulitic, emulsii pe baza de colagen hidrolizat si extracte naturale
cu actiune potential antiacneica, emulsii pe baza de colagen hidrolizat si extracte

naturale folosite ca cc-cream sau fond de ten.

REZULTATE SI DISCUTII
5. OBTINEREA SI CARACTERIZAREA COLAGENULUI DIN PIELE DE
PESTE

5.1. TEHNOLOGIA DE EXTRACTIE A COLAGENULUI DIN PIELE DE
PESTE

tratament
cu acid Q

spilare cu detergent organic

tratament [ { \ tr:tamem trltamem
alcalin cu etanol cu HZO"

Figura 13. Etapele obtinerii hidrolizatului de collagen din peste




Tabel 5. Tratamentul acid si alcalin al probelor de piele de crap, randamentul de extractie
al hidrolizate lor de colagen

Proba din piele de | Tratament acid Tratament Proba de Randament de
peste Raport piele: alcalin hidrolizat de extractie
solutie acida Raport piele: colagen
(m/V) solutie alcalina
(m/V)
HO4P1s 3% amestec acid | NaOH 1 M HO4P1 35.5
citric silactic 1:1 | 1:10
13
HO4P2s 3% solutie acid | NaCl1 M HO4P2 28.1
lactic 15
1:3
HO4P3s 3% solutie acid | NaHCO3;1 M HO4P3 24.6
lactic 1:10
1:3
HO4P4s 3% solutie acid | NaOH 1M HO4P4 29.3
citric 1:10
13
HO4P5s 3% solutie acid | NaOH 1M gelatind -
lactic 1:10
1:3

Randamentele de extractie, prezentate in Tabelul 5, a hidrolizatelor de collagen
obtinute in functic de conditile de procesare au fost: 35,5% pentru HO4P1 (3% acid
lactic si citric, NaOH 1M), 28,1% pentru HO4P2 (3% acid lactic, NaCl 1M), 24,6%
pentru HO4P3 (3% acid lactic, NaHCO3 1M) si 29,3% pentru HO4P4 (3% acid citric,
NaOH 1M). Amestecul de acizi organici si tratamentul pre-hidroliza cu NaOH 1M
(proba HO4P1) s-a dovedit a fi cel mai eficient procedeu. Randamentele obtinute prin
extractie sunt in concordantd cu colagenul solubil in acid obtinut din pielea crapului,
Cyprinus carpio- 41,3% si Ctenopharyngodon idellus -25,5% [1]. Datele din literatura de
specialitate raporteazd randamente diferite de extractie pentru colagenul din piele de
peste solubil in acid (rosu Snapper -5,71%, peste milk -4,00%, nautilus -55,2%, biban
japonez -51,4%, macrou negru -49,8%, rechin -50,1%) explicatd ca o diferenta de
solubilitate in solutiile acide datorita gradului de reticulare a moleculelor de colagen.

5.2. CARACTERIZAREA COLAGENULUI DIN PIELE DE PESTE
5.2.1. Caracterizarea fizico-chimica

Rezultatele analizelor sunt prezentate in Tabelul 6:




Tabel 6. Caracteristicile fizico-chimice ale hidrolizatelor de colagen din piele de peste
obtinute prin diferite metode

NT. Caracteristici Valori determinate Standardul
ort. | Caracteristici de metoda
HO4P, HO4P; HO4P; HO4P,
1 Substanta 92,89 + 91,18 + 92,13+ 0.38 | 91,06+ 0.38 | S EN ISO
uscat , % 0.39 0.38 4684:2006
2 Cenusa, % nedetectabil | nedetectabil | nedetectabil | nedetectabil | SR EN 1SO
4047:2002
3 Azot total, % | 17,41+ 0.11 | 17,38+ 0.11 | 17,44+ 0.11 | 17,55+ 0.12 | SR ISO
5397:1996
4 Substanta 97,84+ 2.61 | 97,68+ 2.59 | 97,99+ 2.61 | 98,62+ 2.62 | SR ISO
proteicd, % 5397:1996
5 pH-ul solutiei | 6,94+ 0.1 6,24+ 0.1 6,15+ 0.1 6,18+ 0.1 STAS
10%, unit. de 8619/3:1990
pH
6 Azot aminic, | 0,71 0,55 0.96 0.77
%
7 DH, % 4.08 3.16 55 4.38

Examindnd datele din Tabelul 6 putem concluziona ca toate probele de hidrolizat
de colagen de peste obtinute prezintd un grad ridicat de puritate datoritd continutului
mare de substantd proteica (aproximativ 98%) si a valori nedetectate pentru continutul de
cenusd , find un important avantaj al metodei de extractie folosite. Prin comparatie,
datele din literatura de specialitate raportate pentru hidrolizatul de colagen din piele de
Cyprinus carpio solubil in acid prezinta un procent de substantd proteica de 27-27,9% si
un continut de cenusd de 022-121% [%. Procedura propusid pentru obtinerea
hidrolizatelor de colagen a condus la probe cu valori ale pH-ului in intervalul 6-7, ceea
ce indica faptul ca de hidrolizate obtinute sunt adecvate pentru a fi utilizate in suplimente
alimentare sau produse cosmetice. Informatii suplimentare au rezultat prin examinarea
valorilor azotului total, Nt si azotului aminic (NH;) pentru a obtine o estimare a gradului
de hidrolizai, DH [*]. Pe masurd ce gradul de hidrolizd creste, masa moleculard a

hidrolizatului scade, o estimare a acesteia din urma pe baza continutului de azot aminic




find posibili conform rezultatelor raportate anterior [*]. Astfel, HO4P2 este hidrolizatul
cu cea mai mare greutate molecularda (valoarea DH 3,16%, masa moleculard medie
estimatd > 25.000 Da), in timp ce masa moleculard estimatd pentru celelalte probe
variazd intre 13.000-20.000 Da. Acest lucru poate fi explicat prin diferentele in
tratamentul aplicat, valoarea pKa a acidulului implicat in etapa de pretratare si natura de
agentului de indepdrtare a proteinelor necolagenice: proba HO4P2 a fost obtinuta dupa
tratamentul cu acid lactic (pKa = 3,85, s-a dovedit a favoriza hidroliza pana la gelatind) si
un tratament usor salin, cu NaCl 1 M pentru indepirtarea proteinelor necolagene. In urma
pretratamentelor acide si alcaline a probelor de piele (HO4P1, HO4P3 si HO4P4,
Tabelul 12) au rezultat hidrolizate de colagen cu un DH mai mare probabil datoritd unei
gonflari mai eficiente proces care permite clivarea unor legaturi non-covalente si legaturi

intra-moleculare urmate de o hidrolizd partiali [°].

5.2.2. Analiza de spectroscopie in infrarosu (FTIR)
Spectrele IR obtinute prin tehnica FT-IR ATR (spectrometrie IR cu reflexie totald
atenuatd) a permis identificarea grupdrilor functionale din compozitia colagenului pentru

probele de hidrolizat de colagen (Figura 15):
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Figura 15. Spectrul FT-IR pentru hidrolizatele de colagen din peste

Probele de colagen prezintd benzile spectrale caracteristice gruparilor functionale
specifice colagenului: amidda A - amind secundard vibrati de intindere a gruparii N-H,
amidd B —vibratii de intindere asimetrica a grupdrii metilen, amida 1 - vibratii de intindere
a grupdrii carbonil, amida II si amida III vibratile de deformare ale grupari N — H
cuplate cu vibratile de intindere ale grupdrilor C-N si C-H, nu s-au observat diferente

semnificative intre probele.



Deconvolutia benzii amidice I (Figura 16) au furnizat informati mnteresante
despre modificarile conformationale ale proteinelor in hidrolizatele de piele de peste
obtinute.

HO4P1 HO4P2

HO4P3 165203 cm . HOAP4

Figura 16. Deconvolutia benzii Amida I pentru hidrolizate de colagen de peste cu componente
fixe de banda

Conform datelor din literaturd [°, ], picurile componente obtinute dupa
deconvolutia benzii amidice 1 pentru probele de hidrolizat de colagen examinate pot fi
atribuite dupa cum urmeaza:

- Picul 1, 1625-1628 cm™ - foi beta intramoleculare;

- Picul 2, 1651-1656 cm™ - conformatii aleatorii de tip bobina, resturi imide si
conformatii elicoidale «;

- Picul 3, 1665-1681 cm™ - B-spire ale telopeptidelor C si N in colagen;

- Picul 4, 1691-1694 cm™ - gelatina si spirale ale peptidelor agregate.

O absorbtie intensd la 1660 cm™ este in general atribuitd starii de triplu helix a
colagenului, o scadere a intensitati benzii insotitd de intensificarea benzilor in jurul
valorii de 1630 cm™ fiind in general asociatdi cu denaturarea termicid a colagenului
Examinand picurile componentei de deconvolutie a amidei I pentru probele de hidrolizate
de colagen de peste, nu se observa o absorbtie caracteristicd a structurii de triplu helix,
cea mai intensd componentd find cea datoratd conformatiilor aleatorii ale bobinei,

resturilor imide si conformatiilor elicoide aseminatoare o (picul 2 la 1651 1656 cm™).

5.2.3. Dicroism circular (CD)

Spectrele CD ale probelor de colagen peste analizate sunt prezentate in Fig. 17:
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Figura 17. Spectru CD al hidrolizatelor de collagen din peste analizate

Toate probele de hidrolizat de colagen peste analizate au ardtat o banda negativa
pronuntatd in jurul valorii de 196 pana la 200 nm, tipicd unei structuri aleatorii incolacite
(de ,bobind”) si fard maxim pozitiv la lungimea de unda 220 nm, caracteristicd pentru
tripla helix. Astfel, o structura specifica caracteristica pentru colagenul denaturat (colagen
hidrolizat) a fost atribuitd tuturor extractelor de colagen de peste HO4P1-HO4P4 [8].

5.2.4. Analiza prin difractie de raze X (XRD)
Spectrele cu raze X ale probelor de hidrolizat de colagen de peste liofilizate

prezentate in Fig. 18 nu prezintd nici un varf ascutit asociat cu structura tripld elicoidala,
datoritd pierderii conformatiilor native ale colagenului in timpul procesului de hidroliza,

confirmat si de spectrul FT-IR prin amida I si spectrele de dicroism circular.
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Figura 18. Spectru de difractie de raze X (XRD) pentru hidrolizatele de colagen
din peste
Al doilea varf este prezent la 21,19° (HO4P1), 19,18° (HO4P2), 19,28° (HO4P3),
respectiv 19,84° (HO4P4). Ecuatia lui Bragg d (A) = A / 2sin 0 (unde A este lungimea de
undd a razelor X (1,54 A) si 0 este unghiul de difractie Bragg), a fost utilizatd pentru a



calcula valoarea minimid a distantelor repetate. Distanta dintre schelete a fost de 4,18 A
(HO4P1), 462 A (HO4P2), 459 A (HO4P3) si respectiv 447 A (HO4P4), in acord cu

valorile raportate pentru colagenul extras din alte specii de pesti [°].

5.2.5. Determinarea punctului isoelectric (pl)
S-au efectuat masurdtori de potential Zeta pentru fiecare probd de hidrolizat de
colagen de peste la pH variabil (Fig. 19):
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Figura 19. Punctul isoelectric (pI) pentru hidrolizatele de collagen din peste

Valorile calculate pentru pl variaza intre 3,9 si 2,9 dupd cum urmeaza: pl = 2,9
pentru proba HO4P1, pl = 2,9 pentru proba HO4P2; pl = 3,7 pentru proba HO4P3 si
respectiv pl = 3,9 pentru proba HO4P4. Valori similare ale pl pentru colagenul solubil in
acid si pepsina au fost raportate in literatura de specialitate privind extractia colagenului
din pielea si oasele pestilor

5.2.6 Determinarea morfologiei prin microscipie optica si Microscopie
electronica de refelexie (SEM)

In figura 20 sunt prezentate imaginile de microscopie optica pentru hidrolizatele

de colagen din peste:

<)

Figura 20. Microscopie optica pentru hidrolizatele de colagen din peste:
(a: HO4P1, b: HO4P2, c: HOA4P3, d: HO4P4)



Imaginile furnizate de microscopia optica aratd o structurd uniformd a
hidrolizatelor de colagen sub forma de fibre dispuse pe aceeasi directie.
Informatii morfologice mai detaliate au fost obtinute din microscopia SEM (Fig.

21), pentru toate probele de hidrolizat de colagen a fost identificatd o structura
caracteristica tridimensionala, interconectata , formatd preponderent din foi pliate si

incretite.

Figura 21. Imagini SEM pentru hidrolizatele de colagen din peste (a: HO4P1, b: HO4P2, c:
HOA4P3, d: HO4P4)

5.2.7. Evaluarea biocompatibilitatii hidrolizatului de collagen din peste asupra
keratinocitelor umane

Experimentele de proliferare a liniei celulare HaCaT (keratinocite umane adulte)
cultivate timp de 6 zile pe mediu suplimentat cu hidrolizate de colagen de peste 1% si
investigate folosind microscopia cu contrast de faza (Fig. 22a) nu au evidentiat diferente

evidente in aspectul morfologic celular pentru hidrolizatele si controlul colagenului de

peste.

% of control

N
‘50

CANR LR LA L
A

Figura 22. a) Imagini de microscopie optica pentru keratinocitele cultivate in prezenta
hidrolizatelor de colagen de peste HO4P1-HOA4P4. Scara goala reprezintd 100um.



b) Viabilitatea keratinocitelor cultivate in prezenta hidrolizatelor de colagen din
pielea de peste
N = 3 pe grup. * P <0,05 in comparatie cu grupul de control, NS- nesemnificativ

Procentul de celule viabile pentru hidrolizatele de colagen de peste a fost peste
80%, cu exceptia probei HO4P2. Mai mult, toate cele 3 probe - HO4P1, HO4P3 si
HOA4P4, au aritat o viabilitate mai mare in comparatie cu hidrolizatul de control bovin,
sugerand un efect superior pentru aplicatile biomedicale. O explicatie pentru
biocompatibilitatea scazutd a hidrolizatului de proba de peste HO4P2 poate fi o masa
moleculard mai mare a polipeptidelor sale componente in comparatie cu alte probe
(conform estimarilor din continutul de azot aminic), sustinutd de alte rapoarte din

literatura.

6. OBTINEREA SI CARACTERIZAREA ULEIURILOR ESENTIALE
6.1. OBTINEREA ULEIURILOR ESENTIALE

Rezultatele experimentale in ceea ce priveste randamentele de extractie pentru
uleiurile esentiale obtinute din sursele vegetale investigate obtinute prin ambele metode
sunt prezentate in tabelul 9 si 10 si corespund cu datele din literaturd, ceea ce aratd o
puritate ridicata a uleurilor esentiale obtinute.

Tabel 9. Date experimentale obtinute la extractia uleiurilor esentiale prin hidrolistilare

clasica
Material Mas a material Volum apa Randament de
vegetal vegetal, g distilata, L extractie, %
Lamaie 530 500 mL 0,67 []
proaspata
Lavanda 403,18 2000 mL 0,124 []
Piper roz 600 g 1000 mL 1,135 []

Tabel 10. Date experimentale obtinute la extractia uleurilor esentiale in camp de

microunde
Material Mas a material Volum apa Randament de
vegetal vegetal, g dis tilata, mL extractie, %
Lamaie proaspata 500 - 2,36 []
Lavanda 1344 1200 0,089 [




6.2. CARACTERIZAREA ULEIURILOR ESENTIALE

6.2.1. Densitate 1a20°C
Rezultatele obtinute pentru densitatea uleiurilor estentiale sunt prezentate in

tabelul 11:

Tabelul 11. Densitatea pentru uleiurile esentiale de lavanda, lamaie si piper roz

Ulei Codificare Metoda de Volum Masa Densitatea
esential obtinere ulei, mL | ulei, g g/mL
Lamaie ULem hidrodistilare 15 1,31 0,873

CL clasica
ULem microunde 53 4.6 0,867
MW asistate
Lavanda ULav hidrodistilare 05 0,44 0.88
CL clasica
ULav microunde 12 1,104 0.92
MW asistate

Piper UPr hidrodistilare 6,81 5.78 0.85

roz clasica

6.2.2. Indicele de refractie

Rezultatele pentru indicele de refractic sunt prezentate in tabelul 12 si sunt in
concordanta cu standardele in vigoare, ceea ce demonstrazd o puritate ridicatd pentru
toate uleiurile obtinute.

Tabel 12. Indicele de refractie pentru uleiurile esentiale

Ulei Codificare | Metoda de Indice Standard
esential extractie a de
uleiului refractie
Lamaie ULem hidrodistilare 1,475 1SO no.
CL clasica 8899/2003
ULem microunde 1474 [Error!
MW asistate Bookmark
not
defined.]
Lavanda ULav hidrodistilare 1,468 I1SO no.
CL clasica 3515/ 2002
ULav microunde 1,470 [Error!
MW asistate Bookmark
not
defined.]
Piper UPr hidrodistilare 1,478 1SO no.
roz clasica 16385/2014




| | | | 1]

6.2.3. Caracterizarea prin GC-MS

Analiza gaz cromatografica a uleiurilor esentiale ULem CL, ULem MW, ULav
CL, Ulav MW, UPr a relevat o compozitic asemanatoare cu cele prezentate in
standardele in vigoare.

Componentii majoritari ai uleiului de lamaie, sunt Limonen (70.95% CL, 71.57 %
MW), B- Pinen (11.93 % CL, 13.46% MW), y-Terpinen (10.82 % CL, 11% MW) sia-
Pinen (1.98 % CL, 2.26 % MW), reusindu-se identificarea unui procent de peste 99% din
compozitia chimica, in ambele cazuri. Conform literaturii de specialitate, tehnica de
extractie cu microunde este mai putin eficientd pentru compusi cu polaritate mai mare,
asa cum sunt monoterpenele-alcooli (de ex., linalool) si mai eficientd in extractia de
hidrocarburi [*°]. In acest sens, se observa ca terpinen-4-ol si linalool sunt extrasi prin
hidrodistilare clasica (find compusi cu polaritate ridicatd) in timp ce a-Pinen, B-Pinen,
Limonen, y-Terpinen, cu polaritate mai micd, sunt extragi in procent mai mare prin
metoda cu microunde.

Componentii majoritari ai ulewului de lavanda, sunt aceiasi pentru ambele uleiuri,
diferind doar procentul: linalool (46.27% CL, 40.17 % MW), linalil acetat (10.77% CL,
12.31% MW), eucaliptol (8.12% CL, 7.09%MW), terpinen-4- ol (7.07% CL, 6.78%
MW), neril-acetat (4.40% CL, 6.25% MW), endo-borneol (5.36% CL, 5.48% MW), a-
terpineol (3.31% CL, 4.41% MW), reusindu-se identificarea unui procent de peste 99%
din compozitia chimica, in ambele cazuri Se observa cd unele componente sunt extrase
n procent mai mare prin hidrodistilare, iar altele prin tehnica cu microunde. Se observa
ca lnalool este extras in procentmai mare prin hidrodistilare clasica (find un compus cu
polaritate ridicata) in timp ce acetati (Linalil acetat si Neril acetat), cu polaritate mai
micd, sunt extrasi in procent mai mare prin metoda cu microunde.

Principalele componente ale uleiului esential de piper sunt: o-felandren (35.84
%), limonene (17.31 %), B-felandren (13.04 %), o-cimen (4.65 %), 6-cadinen (3.27%),
trans-cariofilen (3.04 %), biciclogermacren (2.13 %), a-pinen (1.98 %). In literatura [*]
principalele component sunt prezentate ca fiind: a-felandren (20.6%), PB-felandren
(10.8%), a-pinen (8.7%), B-pinen (5.1%), B-mircen (6.9%), B-elemen (5.0%), copaen
(6.5%), germacren (5.8%), y-cadinen (6.3%) si a-humulen (5.4%). Aceste diferente pot fi


http://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?ID=C20126765&Units=SI

generate de o serie de factori, cum ar fi: conditile pedo-climatice, perioada de recoltare,
subspecii diferite, metoda de extractie aplicata

6.2.4. Caracterizarea microbiologica

In figurile 31 si 32 sunt prezentate rezultatele analizelor antimicrobiene:
determinarea concentratiei minime inhibitorii (CMI) si efectul antibiofilm pentru cele
doua uleiuri esentiale de lavandd (ULav CL si ULav MW) si lamaie (ULem CL si
ULem MW) precum si pentru amestecul de uleiuri (ULav CL: ULem CL, ULav MW:
ULem MW).
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Fiaura 31. Concentratia minima inhibitorie (CMI), fata de 5 tulpini microbiene de
Staphylococcus epidermidis, a uleiurilor de lavanda (ULav CL si ULav MW) |, lamaie (ULem
CL si ULem MW) siamestecul lor (ULav CL: ULem CL, ULav MW: ULem MW)

*S1, S2, S3, S4, S5 — tulpini de Staphylococcus epidermidis izolate clinic
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Figura 32. Efectul antibiofilm fata de 5 tulpini microbiene de Staphylococcus epidermidis, al
uleiului de lavanda (ULav CL si ULav MW) si lamaie (ULem CL si ULem MW) si amestecul
lor (ULem CL si ULem MW)

*S1, S2, S3, S4, S5 — tulpini de Staphylococcus epidermidis izolate clinic

In ambele cazuri se observa ca uleiul de lavandi prezintd activitate antimicrobiani
mai buna decat cel de lamaie fatd de tulpina bacteriana de S. epidermidis, dar amestecul
de uleiuri prezintd activitate mai bund decat fiecare ulei esential in parte atunci cand
pentru extractie se foloseste procedeul de hidrodistilare, ceea ce demonstreazd efectul

sinergetic al celor doua uleiuri esentiale



7. BIOPRODUSE PE BAZA DE COLAGEN DIN PESTE S|

EXTRACTE NATURALE
7.1. Ser cu colagen si AHA pentru tratarea petelor pigmentare - MELACOLL

In figura 33 este prezentatd varianta optimd selectatd pentru serul cu colagen si AHA:

Figura 33. Varianta optima selectatd pentru serul cu colagen si AHA

Serul cu colagen si AHA se incadreaza in normele impuse de legislatia europeana
privind produsele cosmetice, ingredientele din compozitie respectind concentratia
impusa de aceste norme [17].

Concluzille studiului clinic si de evaluare a sigurantei au fost urmatoarele: produsul
poate fi comercializat liber pe piata romaneasca, in conditile respectarii compozitiei
declarate, a instructiunilor de folosire si a domeniului de aplicabilitate, conform legii
178/2000 cu amendamentele ulterioare. Mai mult, recomandarile sunt urmatoarele:
produsul poate fi notificat si prin Portalul pentru Notificarea Produselor Cosmetice
(CPNP).

7.2. Formularea si caracterizarea unor oleogeluri cu aplicatii cosmetice pe
baza de uleiuri vegetale cu SPF si ulei esential de lavanda

Au fost obtinute probe de oleogeluri stabile OG 1-6 care au culoarea
caracteristica conferita de caronoizii prezenti in uleiurile de morcov, galbenele si catind

cu o buna stabilitate asa cum se poate observa din figura 34

Figura 34. Oleogelurile pe baza de uleiuri vegetale cu SPF si ulei esential de lavanda



Caracterizarea formuldrilor OG 1- 6 a urmarit influenta organogelifiantului
natural asupra stabilititi , valoarea SPF, identificarea componentelor relevante prin
spectroscopie IR morfologia siproprietitile reologice.

A fost evaluatd capacitatea de legare a uleiului (OBC) a probelor de oleogel
observandu-se ca cea mai buna capacitate de legare a uleiului o au probele preparate cu
ceard de albine, urmate de probele preparate cu ceard de masline, iar cele mai mici valori
pentru OBC au fost obtinute pentru probele preparate folosid gliceril stearate, ca si
organogelifiant. Studiul structurii oleogelurilor a fost realizat prin spectroscopie in
infrarosu si microscopie optica, putandu-se observa o structurda relativ uniforma si
tridimensionald, cu grupari functionale de tip —C-H si —C=0, grupari datorate uleiurilor
vegetale din compozitie. Toate aceste teste fizice au demonstrat structura de gel a
formulirilor. In cele din urmi, a fost efectuat un studiu reologic pentru a elucida
proprietatile lor specifice si stabilitatea lor in timpul depozitdrii Testele reologice au
confirmat comportamentul de subtiere la forfecare a compozitilor de cremd analizate,

ceea ce Inseamna ca vascozitatea nu este independenta de viteza de forfecare.

7.3. Obtinerea si caracterizarea unor emulsii pe baza de colagen hidrolizat si
extracte naturale cu actiune potential anticelulitica

Formuldrile anticelulitice de tip emulsie U/A, Eacl-6, obtinute sunt stabile

stabile ( Figura 40) si au fost caracterizate prin determinarea proprietatilor organoleptice,

pH, determinarea stabilitatii in timp, morfologie si analiza reologica.

I |
Figura 40. Emulsiile de tip ulei in apa (U/A) cu rol anticelulitic Eacl-6

Cele 6 emulsii obtinute sunt stabile la diferite temperaturi si valoarea obtinuta
pentru pH-ul emulsiilor corespunde pH-ului natural al pielii, indicdnd faptul ca emulsiile
pot fi aplicate in sigurantd pe piele. Rezultatele analizei prin microscopie optica arata ca

emulsiile S1-S3 (obtinute cu emulgatorul stearat de gliceril) au un aspect mai cremos si



emulsiile S4-S6 (obtinut cu emulgatorul cetearil olivat si sorbitan olivat) au un aspect
usor aerat ,ca de spuma”. Testele reologice au confirmat comportamentul de subtiere la
forfecare a compozitilor de crema studiate, ceea ce inseamna cd vascozitatea nu este
independenta de viteza de forfecare, dar cremele au devenit mai putin vascoase atunci
cand se aplica viteze de forfecare maimari. Se poate concluziona cd toate emulsiile
preparate sunt stabile, sigure pentru piele si prezintd proprietati reologice adecvate, deci

pot fi folosite ca alternativa naturald pentru tratamentul celulitei.

7.4. Obtinerea si caracterizarea unor emulsii pe bazi de colagen hidrolizat si

extracte naturale cu actiune potential antiacneica

Figura 45. Emulsii dermatocosmetice Eaal-Eaa6 obtinute
Valorile pH-ului formularilor obtinute s-au dovedit a fi in concordantd cu pH-ul

pielii umane. De asemenea, acestea prezintd cei doi parametri de calitate estimate de
obicei pentru emulsile cosmetice topice, si anume comportament pseudoplastic
(cuantificat prin aplicarea modelului reologic al legii puterii - vascozitatea in functie de

pe rata de forfecare) si comportamentul tixotrop (cuantificat dupd aria tixotropa si
indicele tixotropiei). Formuldrile cosmetice testate au ardtat un carcater pseudoplastic
non-newtonian cu subtierea la forfecare la ambele temperaturi selectate (24 °© C si 33 °
C). S-au determinat parametrii de curgere si caracteristicile tixotropiei au fost
semnificativ influentate atdt de compozitia formuldrilor cosmetice (in special de
concentratie emulgatorului pe bazd de stearat de gliceril si stearat de potasiu) si al
agentului de modificare a vascozitdti, si anume guma xantan) cat si de temperatura de
lucru. Formuldrile cosmetice au dovedit caracteristicile initiale (aspect, consistenta,
culoare, miros si pH) timp de 6 luni (la temperatura camerei). Nu s-a observat nicio

separare de faza, formuldrile fiind stabile in perioada de timp mentionata.



7.5 Obtinerea si caracterizarea unor emulsii pe baza de colagen hidrolizat si

extracte naturale folosite ca cc-cream sau fond de ten

Figura 54. CC-cream (CC1,CC2) si fond de ten (FF1, FF2)

Ambele tipuri de emulsii obtinute (CC-cream si fond de ten) sunt stabile la
diferite temperature si valoarea obtinutd pentru pH-ul emulsiilor corespunde cu pH-ului
natural al pieli, indicind astefel ca emulsille pot fi aplicate in sigurantd pe piele.
Rezultatele determindrilor de microscopie optica aratd cd toate emulsile au aspect de
spuma si fondul de ten este usor aerat.

Emulsiile testate prezintd un comportament pseudoplastic non- newtonian cu
subtiere la forfecare la ambele temperature de lucru. Analiza de tixotropie a fost efectuata
folosind descriptori specifici precum aria tixotropa si indicele de tixotropie. Atat
parametrii de curgere, cat si caracteristicile de tixotropie determinate sunt puternic
influentate de compozitia formularile cosmetice si temperatura de lucru. Se poate
concluziona cd toate emulsile preparate sunt stabile, sigur pentru piele si prezintd
proprietati reologice adecvate, deci poate fi folosit ca o alternativa naturald pentru un CC-

cream sau un fond de ten.
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