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RESUMO

O Brasil é quarto maior mercado consumidor de produtos cosméticos do mundo e
segundo maior consumidor de produtos masculinos. Dentre os produtos mais
consumidos encontram-se as pomadas capilares, as quais sao formuladas com alto
teor de matrizes oleosas (pomadas hidrofobicas) que normalmente esta relacionada
com a maior queixa pelos consumidores devido a dificil lavabilidade e permanéncia
de residuos nas maos e cabelos apds lavagem. Sendo assim, o objetivo deste
trabalho foi o desenvolvimento e avaliagdo da qualidade microbioldgica e fisico-
quimica de pomada capilar hidrofilica a base de alcoois graxos etoxilados da familia
do Ceteareth-n. Foram desenvolvidas seis formulagcdes a base de Ceteareth-20 e
Ceteareth-25 na forma isolada ou em associagao nas concentracdes de 25 a 30 % e
em seguida foram caracterizadas quanto aos aspectos organolépticos e aspectos
fisico-quimicos de pH, perfil de textura (dureza e adesividade) e comportamento
reoldgico. ApoOs caracterizagdo foi definido na formulagdo ideal o sistema
conservante mais apropriado através do Challenge Test testando trés sistemas
conservantes: 1- Metilparabeno, Propilparabeno e Fenoxietanol; 2- DMDM
Hidantoina e Metilparabeno; e 3- Caprilato de Glicerila. Por fim foi realizado o estudo
de estabilidade acelerado em condi¢gées de armazenamento em estufa (45°C + 2,0)
e sob congelamento (-5°C + 2,0) por 30 dias e o estudo de estabilidade de longa
duracado cujo armazenamento foi realizado a temperatura ambiente (25°C) por 180
dias avaliando-se o pH e o comportamento reoldgico. Das seis formulagdes
desenvolvidas, todas apresentaram caracteristicas de aspecto, cor e odor
adequadas e parametro de adesividade semelhantes. No entanto a formulagédo F3 o
qual empregou Ceteareth-25 a 25% apresentou pH proximo ao tecido capilar (5,57 +
0,11), menor dureza (297 g £ 14,01) e comportamento reoldgico predominantemente
elastico (G’>G” e tan & 0,065) e foi definida como a pomada capilar ideal. Os trés
sistemas conservantes testados na pomada F3 apresentaram eficacia
antimicrobiana, no entanto o autopreservante Caprilato de glicerila a 1,0% foi o mais
adequado, visto a baixa toxicidade e a atual tendéncia de mercado do langamento
de produtos denominados “free-parabenos”. No teste de estabilidade acelerada, a
formulagéo F3 submetidos ao armazenamento em estufa (45°C) apresentou valores
significativamente menores de pH a partir do 15° dia até o fim do estudo (30° dia)
(5,22 + 0,38 e 4,81 = 0,15, respectivamente) e quando armazenadas sob
congelamento (-5°C) demonstrou valores de pH menores significativamente a partir
do 10° dia até o fim do estudo (30° dia) (5,34 £ 0,05, 5,20 + 0,03 e 5,17 + 0,03,
respectivamente). J& no comportamento reolégico, a F3 durante a estabilidade
acelerada permaneceu predominantemente elastico (G’>G”), no entanto ocorreu
pequeno aumento do médulo viscoso (G”) quando submetido ao armazenamento
em estufa (45°C). Ja no teste de estabilidade de longa duragao cujo armazenamento
foi realizado em temperatura ambiente (25°C), a pomada capilar apresentou valores
semelhantes de pH ao longo dos 180 dias de analise, bem como do comportamento
reoldgico. Isto posto, a formulagdo de pomada capilar modeladora hidrofilica a base
do alcool graxo etoxilado Ceteareth-25 a 25% demonstrou parametros
organolépticos, fisico-quimicos, microbioldgicos e de estabilidade satisfatérios sendo
definida como um potencial novo produto capilar do mercado cosmético masculino.

Palavras-chave: Pomada capilar. Ceteareth-n. Reologia.



ABSTRACT

Brazil is the world's fourth largest cosmetics consumer market and the
second largest consumer of men's products. Among the most consumed products
are the hair pomades, which are formulated with a high content of oily matrices
(hydrophobic pomades) which is usually related to the biggest complaint by
consumers due to difficult washability and permanence of residues in the hands and
hair after washing. Therefore, the objective of this work was the development and
evaluation of microbiological and physicochemical quality of hydrophilic capillary
pomade based on ethoxylated fatty alcohols of Ceteareth-n® family. Six formulations
based on Ceteareth-20® and Ceteareth-25® were developed in isolation or in
combination at 25 to 30% concentrations and were then characterized for
organoleptic aspects and physicochemical aspects of pH, texture profile (hardness
and adhesiveness) and rheological behavior. After characterization the ideal
formulation was selected and the most appropriate preservative system was defined
through Challenge test testing three preservative systems: 1 - Methylparaben,
Propylparaben and Phenoxyethanol; 2- DMDM Hydantoin and Methylparaben; and 3-
Glyceryl Caprylate. Finally, the accelerated stability study under high temperatures
conditions (45°C = 2.0) and under freezing conditions (-5°C = 2.0) for 30 days was
carried out and the long-term stability study was carried out at 25°C for 180 days
evaluating the pH and rheological behavior. Of the six formulations developed, all
presented similar appearance, color and odor characteristics and similar
adhesiveness parameters. However, the F3 formulation which employed 25%
Ceteareth-25® had a pH close to capillary tissue (5.57 + 0.11), lower hardness (297
g £ 14.01) and predominantly elastic rheological behavior (G "> G' and tan 6 0.065)
and was defined as the ideal hair pomade. The three preservative systems tested in
the F3 hair pomade showed antimicrobial efficacy; however, the self-preserving 1.0%
glyceryl caprylate was the most appropriate, given the low toxicity and the current
market trend of free-paraben products. In the accelerated stability test, the F3
formulation submitted to storage in high temperatures conditions (45°C) had
significantly lower pH values from the 15th day until the end of the study (30th day)
(5.22 £ 0.38 and 4.81 + 0.15, respectively) and when stored under freezing (-5 ° C)
they showed significantly lower pH values from the 10th day until the end of the study
(30th day) (5.34 + 0.05, 5.20 + 0.03 and 5, 17 + 0.03, respectively). However, the
rheological behavior during accelerated stability remained predominantly elastic (G ">
G'"), a small increase of the viscous modulus (G") occurred when it was submitted to
high temperatures conditions (45°C). In the long-term stability test, which was stored
at room temperature (25°C), the hair pomade presented similar values of pH over the
180 days of analysis, as well as the rheological behavior. Thus, the hydrophilic
modeling hair pomade made with 25% Ceteareth-256® demonstrated satisfactory
organoleptic, physicochemical, microbiological and stability parameters being defined
as a potential new hair product of the male cosmetic market.

Keywords: Hair pomade. Ceteareth-n. Reology.
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1 INTRODUGAO

Segundo a Associagdo Brasileira da Industria de Higiene Pessoal,
Perfumaria e Cosmético (ABIHPEC), o Brasil € o quarto maior mercado consumidor
de produtos de HPPC do mundo, permanecendo atras apenas dos Estados Unidos,
China e Japao. Entre os produtos mais consumidos, destacam-se os desodorantes,
fragréncias e protetores solares, seguidos pelos produtos masculinos, sendo que
para este ultimo o Brasil figura como segundo maior consumidor mundial, atras
apenas dos Estados Unidos (EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2016).

No Brasil o segmento de produtos masculinos dobrou nos ultimos cinco anos
em decorréncia da atual cultura masculina. Apesar disso, apenas 8% do total de
vendas de perfumaria e cosméticos foi destinada a este publico, evidenciando uma
caréncia destes cosméticos direcionados ao uso masculino e por consequéncia a
necessidade do desenvolvimento de tecnologias inovadoras voltadas a estes
consumidores (EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2015).

As pomadas capilares modeladoras, amplamente utilizadas pelo publico
masculino, geralmente empregam em sua composi¢gao um grande teor de matrizes
oleosas, 0 que tornam estes produtos com aspecto pegajoso e de dificil remogéo
dos cabelos e das méos pos aplicagao e lavagem. Sendo assim, uma alternativa é o
desenvolvimento de pomadas capilares modeladoras hidrofilicas a base de alcoois
graxos etoxilados, os quais produzem emulsées do tipo crystal clear, ou seja,
formulacdes translucidas com alto poder de lavabilidade e, portanto, diferenciadas
em relacdo as pomadas capilares tradicionais que produzem emulsdes opacas e de
dificil remog¢do, sendo uma inovagédo tecnoldgica recente no que se refere ao
desenvolvimento de pomadas capilares (ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF
INDUSTRIAL CHEMISTRY, 2012; ROWE, SHESKEY e QUINN, 2012).

Além do desenvolvimento tecnoldgico, a avaliagdo da qualidade de novos
produtos cosméticos é etapa importante no processo de desenvolvimento, as quais
podem ser realizadas através das analises fisico-quimicas (pH, perfil de textura e
comportamento reoldgico) afim de se predizer a estabilidade fisica da formulagao e
das analises microbiologicas na definicdo do sistema conservante ideal (Challenge
test) visto a crescente problematica de reagdes alérgicas dos conservantes
associados aos produtos cosmeéticos e a crescente tendéncia mercadologica no
langamento de novos produtos denominados free-parabenos (BRASIL, 2008).



Nesta perspectiva, considerando a expansao do mercado cosmético voltado
ao publico masculino, os novos habitos de cuidados pessoais influenciados pelas
tendéncias da moda, a crescente utilizacdo das pomadas capilares modeladoras
hidrofilicas como alternativa as pomadas capilares tradicionais e ainda por serem
produtos diferenciados para a modelagao capilar por promoverem o aspecto de
brilho e modelagéo e ainda apresentarem alto poder de lavabilidade, o objetivo deste
trabalho foi desenvolver e avaliar a qualidade fisico-quimica e microbiolégica de

pomada capilar modeladora a base de alcoois graxos etoxilados.



2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver e avaliar a qualidade fisico-quimica e microbiolégica de

pomada capilar modeladora hidrofilica a base de alcoois graxos etoxilados.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Desenvolver as formulagdes de pomada capilar modeladora com
diferentes concentracdes de Ceteareth-20° e Ceteareth-25%;

o Caracterizar as formulagdes desenvolvidas através dos ensaios
organolépticos de aspecto, cor e odor;

o Caracterizar as formulagdes desenvolvidas através dos ensaios fisico-
quimicos de pH, perfil de textura e comportamento reoldgico;

o Definir a formulagdo de pomada capilar modeladora cujas
caracteristicas organolépticas e dos ensaios fisico-quimico sejam ideais.

o Testar diferentes sistemas conservantes na formulagdo escolhida,
observando compatibilidade com a formulagdo e eficiéncia frente a
microrganismos teste (Challenge test);

o Realizar o estudo de estabilidade da formulacdo desenvolvida através
do teste de estabilidade acelerado e longa duragéo.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 COSMETICOS

O uso de produtos cosméticos tem grande importancia no cenario histérico
uma vez que desde os tempos antigos estes ja eram utilizados com a finalidade de
melhorar a aparéncia da pele, corrigir pequenas imperfei¢des ou realgar o que era
considerado bonito. No entanto, atualmente os produtos cosméticos apresentam
uma ampla gama de fungdes, atuando em processos de higienizagao, tonificagéo,
hidratagéo e protecdo da pele, além dos processos de embelezamento (CATTLEY,
et al., 2015).

3.1.1 Aspectos econdmicos

No mundo, a industria de cosméticos no ano de 2015 atingiu faturamento de
US$ 426,0 milhdes de doélares. O Brasil é responsavel por 7,1% do consumo
mundial, correspondendo a um faturamento liquido de R$ 42,6 bilhdes de reais
(ABIHPEC, 2016).

Dentre os fatores que contribuiram para o crescimento da industria
cosmeética brasileira tem-se: 0 aumento do consumo de produtos masculinos e de
produtos com maior valor agregado, a participagao crescente da mulher brasileira no
mercado de trabalho, maior acesso das classes D e E aos produtos cosméticos por
conta do aumento de renda, os langamentos constantes de produtos atendendo
cada vez mais as necessidades do mercado e ainda o aumento da expectativa de
vida que traz a necessidade de conservar uma impressao de juventude sao os mais
importantes, os quais resultaram em crescimento trés vezes superior ao crescimento
global neste setor no periodo de 2008 a 2014 (ABIHPEC, 2016; BAYN &
COMPANY, 2014).

Além disso, outro fator relevante ao crescimento do setor é o aumento das
vendas de produtos de massa que possibilita a diminuicdo dos precos unitarios de
produtos para cuidados pessoais. Isso se deve a grande concorréncia pelo elevado
numero de empresas no ramo dos produtos de HPPC, aumento de vendedores

diretos sem altos custos de distribuicdo e venda por atacado, além do aumento dos



precos de produtos para cuidados pessoais abaixo da inflagdo nos ultimos cinco
anos (EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2010).

3.1.2 Definigao

Segundo a Farmacopeia Brasileira (2010), cosméticos podem ser definidos
como produtos para uso externo destinado a protegcdo ou ao embelezamento das
diferentes partes do corpo, no entanto uma definicdo mais ampla consta na
Resolugédo RDC n° 07, de 10 de fevereiro de 2015 (ANVISA) a qual define como
Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfume as preparag¢des constituidas
por substancias naturais ou sintéticas, de uso externo nas diversas partes do corpo
humano, pele, sistema capilar, unhas, labios, 6rgaos genitais externos, dentes e
membranas mucosas da cavidade oral, com o objetivo exclusivo ou principal de
limpa-los, perfuma-los, alterar sua aparéncia, corrigir odores corporais e/ou protegé-
los ou manté-los em bom estado podendo se apresentar de diversas formas

dependendo do tipo de melhoria desejada pelo consumidor (CATTLEY, et al., 2015).

3.1.3 Classificagado de cosméticos

Os produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes séo classificados
em produtos Grau 1 e produtos Grau 2, definidos de acordo com a probabilidade de
ocorréncia de efeitos ndo desejados devido ao uso inadequado do produto, sua
formulacao, finalidade de uso, areas do corpo a que se destinam e cuidados a serem
observados quando de sua utilizagcado (BRASIL, 2015).

Os produtos classificados como Grau 1 compreendem os itens de higiene
pessoal, cosméticos e perfumes que se caracterizam por possuirem propriedades
basicas ou elementares, cuja comprovagao nao seja inicialmente necessaria e nao
requeiram informacodes detalhadas quanto ao seu modo de usar e suas restricdes de
uso, devido as caracteristicas intrinsecas do produto. Ja os classificados como Grau
2 sao os produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes que possuem
indicagdes especificas, cujas caracteristicas exigem comprovagao de seguranca
e/ou eficacia, bem como informacdes e cuidados, modo e restricdes de uso
(BRASIL, 2015).



3.1.4 Registro de cosméticos

Os produtos de HPPC uma vez desenvolvidos devem ser regularizados
pelos 6rgdos sanitarios para posterior comercializagdo, estando assim sujeitos a
registro ou notificagdo dependendo de sua classificagdo em produtos Grau 1, Grau 2
ou que contenham ativos ou indica¢des especiais (BRASIL, 2015).

Segundo a resolugao RDC n° 07, de 10 de fevereiro de 2015 (ANVISA), os
produtos constantes no Anexo VIII, o qual elenca produtos classificados como Grau
2 cujo uso é direcionado ao uso infantil ou contém ativos contidos nas listas de filtros
ultravioletas ou substancias restritivas, estao sujeitos ao procedimento de registro e
poderao ser comercializados a partir da concessao do registro publicado no Diario
Oficial da Unidao. Os demais produtos constantes no Anexo Il da legislagao
supracitada designados nos itens | e 1| como lista de tipos de produtos de grau 1 e
lista de tipos de produtos de grau 2 (exceto suas excegdes), respectivamente, estdo
sujeitos ao procedimento de notificagao, visto que seu uso confere risco pequeno no
desenvolvimento de reacgbes indesejadas, sendo sua comercializagao autorizada
apoés a publicacédo no portal da ANVISA.

Além de atender os aspectos tecnoldgicos estabelecidos no Anexo |l
requerido pelo 6rgdo sanitario, o detentor do produto deve ainda possuir dados
comprobatérios que atestem a qualidade, a seguranga e a eficacia de seus produtos.
Desta maneira, dentre os requisitos obrigatérios ao peticionamento de regularizagao
de produto incluem-se ainda a apresentagao da formula quali-quantitativa com as
funcdes e bibliografia de cada componente, especificacdes técnicas organolépticas,
fisico-quimicas e microbiolégicas do produto acabado, dados de estabilidade,
rotulagem, finalidade do produto e certificado de venda livre, os quais garantem que
o produto ndo constitui risco a saude quando utilizado em conformidade com as
instrucdes de uso e demais medidas constantes da embalagem de venda durante o
seu periodo de validade (BRASIL, 2015).

A regularizagao de produtos de HPPC classificados como produtos de Grau
1 e Grau 2 tem validade de cinco anos e podera ser revalidado por periodos iguais e
sucessivos (BRASIL, 2015).



3.2 PRODUTOS COSMETICOS MASCULINOS

Na sociedade contemporanea a beleza ndo possui mais significado apenas
ao publico feminino, visto que com a emancipag¢ao feminina, a influéncia dos meios
de comunicagdo e as macigas campanhas de marketing tém incentivado o publico
masculino a se adaptarem a um novo estilo de vida, de forma que estes ndo hesitam
mais em langar mao de produtos cosmeéticos para a elevagédo da autoestima e bem
estar pessoal, ilustrando o atual crescimento do mercado de cuidados pessoais
voltados a este publico (DESHMUKH, 2015).

Neste contexto, a quantidade de produtos de beleza e cuidados pessoais
para 0 uso masculino apresentou crescimento exponencial nos ultimos anos, visto
que a disponibilidade de produtos desta categoria atende uma necessidade
mercadologica embasada no atual padrdo de consumo (EUROMONITOR
INTERNACIONAL, 2015).

Em decorréncia deste novo estilo de vida, o termo “metrossexual”’, um
neologismo composto por “metropolitano” e “heterossexual” foi criado, atribuindo
uma nova faceta ao consumidor masculino, que atualmente esta voltado ao desejo
de apresentar-se mais atraente, bem sucedido e jovem demonstrando assim
interesse pelas tendéncias da moda e produtos cosméticos (ELSNER, 2012).

Haja vista a popularidade mundial destes novos habitos de beleza, segundo
dados da Euromonitor Internacional (2014a) o publico masculino tem dispendido
maior tempo em cuidados pessoais diarios (cerca de 30 minutos), mas no que se
refere a rotina de cuidados pessoais ha divergéncias relevantes quando comparado
os consumidores inseridos nos mercados desenvolvidos e nos mercados
emergentes. Nos mercados desenvolvidos a rotina de cuidados pessoais é basica,
simples e de baixa manutencédo cuja tendéncia € a procura por produtos de uso
basico como shampoos e desodorantes, enquanto que os consumidores inseridos
nos mercados emergentes tendem a inclinar-se para estilos mais modernos,
desportivo e da moda, atraindo-se pelos produtos com variedades especializadas e
combinacgdes inovadoras. Desta maneira, tais diferengas devem ser consideradas no
que tange ao desenvolvimento racional de produtos que atendam as expectativas e
necessidades dos clientes, uma vez que sao fatores fundamentais para o sucesso
de langamento de novos produtos (EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2014a).



3.2.1 Aspectos econdmicos e mercado atual

O mercado mundial de produtos voltados ao publico masculino tem
expandido anualmente, o qual atingiu U$ 29 bilhdes de ddlares em 2010 com uma
taxa de crescimento anual préxima a 9% (PASSPORT EUROMONITOR
INTERNACIONAL, 2013). Dos paises com mercados superiores a U$ 500 milhdes
de dolares, a América Latina e o Brasil, sendo este segundo detentor do segundo
maior mercado consumidor de produtos masculinos, lideraram o crescimento em
2012, embora os Estados Unidos permanegam ainda como maior mercado mundial
neste segmento (FIGURA 1) (EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2015b).

FIGURA 1 - MERCADOS MAIS EXPRESSIVOS NA CATEGORIA DE PRODUTOS COSMETICOS
VOLTADOS AO USO MASCULINO

Value Sales in 2012

USE miliion

W = 4,000

M 2,000- 4,000
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700-1,000

M 500-1,000

FONTE: PASSPORT EUROMONITOR INTERNACIONAL (2013).

No Brasil, a categoria de produtos masculinos dobrou de tamanho nos
ultimos cinco anos, saindo de US$ 2,2 bilhdes de ddlares, em 2008, para US$ 4,5
bilhdes de dolares, em 2013, sendo que no ano de 2015 o faturamento brasileiro
neste setor atingiu R$ 21,6 bilhdes de reais, com estimativas de crescimento de 40%
nas vendas até 2019 (ABIHPEC, 2014; EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2014a).

Em meio aos fatores que contribuiram para este crescimento destacam-se o
continuo aumento do consumo de produtos cosméticos masculinos, especialmente

produtos de alto valor agregado, a procura por produtos de qualidade visto que estes



consumidores estdo cada vez mais exigentes e o aumento crescente do publico
masculino adepto ao consumo de cosmético anualmente (EUROMONITOR
INTERNACIONAL, 2015a).

3.2.2 Produtos capilares masculinos

Os produtos cosméticos capilares representam o mercado mais expressivo
em termos de langcamento de novos produtos masculinos em decorréncia do
crescente aumento de consumidores a procura de produtos inovadores, os quais
impulsionam as vendas dos produtos desta categoria (MINTEL, 2015a).

Segundo a Mintel (2015b) em estudo realizado no Reino Unido, 65% dos
homens que fazem uso de produtos para cuidados capilares dizem se sentir mais
atraentes, demonstrando que além do publico masculino jovem, o qual figura como
maior consumidor de produtos cosméticos capilares atualmente, o publico masculino
adulto também encontra-se em fase de ascenséo a este novo habito de cuidado
pessoal.

Em meio aos produtos capilares mais consumidos pelo publico masculino
destacam-se os shampoos, condicionadores e modeladores capilares, sendo que o
consumo de cada categoria difere quando comparado os consumidores inseridos
nos mercados desenvolvidos e os inseridos nos mercados emergentes (FIGURA 2).
(EUROMONITOR INTERNACIONAL, 2014a).

FIGURA 2 - PORCENTAGEM DO USO DE DIVERSAS CATEGORIAS DE PRODUTOS
COSMETICOS CAPILARES PELOS CONSUMIDORES MASCULINOS

S =
Condicon A or

Modeladores capilares _
Produtos para gueda de cabelo _

Oleos e mascaras capilares [Ee—————
]

Tintas ou corantes capilares [—

Perfumes capilares

0% 10% 20% 30% 40% S50% 60% 70% 80%

Mercados desenvolvidos = Mercados emergentes

FONTE: EUROMONITOR INTERNACIONAL (2014A).
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Como observado na Figura 2, a maioria dos homens mantém uma rotina
simples com produtos para cabelo utilizando apenas shampoo em sua rotina diaria.
Destes, apenas 40% também fazem uso de condicionadores, sendo este habito
mais expressivo em consumidores inseridos em mercados emergentes, 0s quais
também utilizam 6leos capilares, fragrancias e produtos para tratamento de queda
de cabelo, cuja propensao chega a ser duas vezes maior quando comparado aos
consumidores inseridos em mercados desenvolvidos (EUROMONITOR
INTERNACIONAL, 2014a).

No Brasil, 0o mercado de produtos para cuidados capilares cresceu 11,6% no
ano de 2014, sendo previsto para 2015 um crescimento moderado por conta da
atual situacdo econémica do pais. Dentre os produtos capilares que apresentaram
aumento expressivo nos lancamentos em 2014, encontram-se os modeladores e
fixadores de cabelo, os quais atendem uma necessidade atual dos consumidores
masculinos brasileiros visto que estes buscam estilos modernos e da moda e entéo

diversificam o uso do produto desta categoria (MINTEL, 2015a).

3.2.2.1 Modeladores capilares

Os modeladores capilares sao produtos que auxiliam na criacdo de um estilo
de cabelo pessoal promovendo textura, brilho e condicionamento, cuja finalidade é a
fixagdo do penteado desejado e sua manutencgéo a longos periodos. Além da fungao
estética, estes produtos ainda apresentam funcgao protetora contra umidade, sendo
esta caracteristica de grande relevancia no que se refere a neutralizacdo da
reversibilidade do processo de fixagdo e entdo na manutencdo do penteado
(ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF INDUSTRIAL CHEMISTRY, 2012).

Com advento das novas tendéncias de moda e habitos de cuidados
pessoais foi desenvolvido uma ampla gama de produtos com a finalidade de
modelagem e fixacdo capilar, os quais destacam-se os laques, géis, cremes,
mousses, ceras e pomadas (ROBINSON, 2009).

Os laques capilares sao preparagdes aquosas perfumadas a base de
polimeros sintéticos utilizadas no enrijecimento do cabelo, cuja caracteristica
principal € a manutengdo de uma aparéncia natural. Sua aplicagéo se da atraves de
um bico de pulverizagédo de aerossol juntamente com o gas propelente. Embora seu

poder de fixagdo seja mais fraco quando comparado aos géis e ceras, estes ainda
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sao capazes de manter o cabelo protegidos da acdo do vento e da umidade
(ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF INDUSTRIAL CHEMISTRY, 2012).

Os géis capilares apresentam grande similaridade aos laques, exceto quanto
a aplicacdo, uma vez que neste caso € realizado com as maos. Este produto sao
preparacdes aquosas a base de espessantes, que quando aplicados em associagao
aos mousses capilares (dispostos na forma de creme ou gel) promovem ao cabelo
um aspecto liso, enrijecido e com aparéncia umida (ROBINSON, 2009).

Ja as ceras podem se apresentar na forma de cera de fixagao total ou
parcial, cujas bases podem ser as ceras hidrocarbonadas (cera de parafina ou
ceresina) ou as ceras de origem natural (cera de carnauba ou de abelha). Estes
produtos podem conter ainda aditivos como o6leos de origem sintética ou natural
(6leo de abacate, 6leo de jojoba), bem como agentes emulsionantes que quando
adicionados a formulagdo atuam intensificando a capacidade de lavagem do produto
(ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF INDUSTRIAL CHEMISTRY, 2012).

3.2.2.1.1 Pomadas capilares

Segundo Ferreira e Brandao (2011), as pomadas podem ser definidas como
preparacao farmacéutica semissolida de consisténcia mole para uso externo, obtidas
pela técnica de inversao de fase de dois sistemas imisciveis entre si e que através
de agentes emulsionantes formam sistemas homogéneos (AULTON, 2005). Tais
formas farmacéuticas podem apresentar carater hidrofébico, quando constituidos por
parafinas, o6leos de origem animal ou vegetal, ceras e glicidios sintéticos, cujo poder
de absorgéo de agua é baixo, ou carater hidrofilico quando formuladas a base de
compostos misciveis em agua, como os polietilenoglicois, sendo ambos, quando
direcionadas ao uso no couro cabeludo, denominadas pomadas capilares (JATO,
2001).

Estas preparagbes podem se apresentar nas formas de emulséo, gel ou
emulsdes do tipo Crystal clear, os quais dependem do tipo e concentracdo do
emulsionante utilizado. Para o desenvolvimento de pomadas do tipo Crystal clear,
um novo conceito de pomada capilar, ha a incorporagdo de emulsionantes
etoxilados em altas concentragdes juntamente com matrizes oleosas os quais

produzem sistemas emulsionados com maior carater polar, sendo estas
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denominadas pomadas hidrofilicas (ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF INDUSTRIAL
CHEMISTRY, 2012).

Dentre os emulsionantes mais empregados nas formula¢gdes de pomadas
hidrofilicas podem-se elencar os alcoois graxos etoxilados, o alcool oleico etoxilado
(cadeia curta ou longa) e o dleo de ricino etoxilado, acompanhados de outras
matrizes oleosas em menor proporcdo como O Oleo mineral, a mistura de
triglicerideos caprico-caprilico e os alcoois superiores ramificados (octildodecanol),
além de aditivos como fragrancias e coloragao (ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF
INDUSTRIAL CHEMISTRY, 2012).

3.2.2.1.1.1 Pomadas capilares disponiveis ho mercado nacional

As pomadas capilares hidrofilicas do tipo Crystal clear sdo formulacbes
semissolidas transparentes ou translucidas de alta viscosidade cuja fixacdo é
moderada a forte e fornece acabamento final com aspecto de brilho (WUGUI, 2014).

Dentre os produtos disponiveis nesta categoria, pode-se destacar as
pomadas “3 Kings Pomade”, Uppercut Deluxe Pomade” e “American Crew Pomade”,

cujas formulacdes estéo representadas abaixo (QUADRO 1):

QUADRO 1 — POMADAS CAPILARES HIDROFILICAS DISPONIVEIS NO MERCADO NACIONAL

PEG-40

3 Kings Pomade Uppercut Deluxe Pomade American Crew Pomade
Agua Agua Agua
Ceteareth-20 Ceteareth-25 Glicerina
Glicerina Polivinilpirrolidona Oleth-10
Polivinilpirrolidona Glicerina Lanolina
BHT Coceth-7 Oleth-20
PEG-12 PPG-1-PEG-9 Lauril Glicol Dimero de Diisopropil

Eter Dilinoleato

Dimeticona Oleo de ricino hidrogenado Oleo de ricino hidrogenado

PEG-25

Propilenoglicol

Propilenoglicol

Hidroxipropil-distearildimonio

Parafina liquida

Lanolina PEG-71

Alcool

Metilclorotiotiazolinona

Fenoxietanol

Extrato de Ginseng

Metilisotiazolinona

Diazolinidil Ureia

Salvia

Metoxicinamato de 2-etilhexila

lodopropilnil Butilcarbamato

Fenil trimeticona

EDTA dissédico

Salicilato de Benzila

Oleo de semente de Ricinus
communis

FONTE: POMADE VIEW (2017)
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No mercado nacional as pomadas capilares hidrofilicas sdo formuladas a
base de Ceteareth-20®, insumo este também utilizado para a produgdo de cremes e
logdes, que quando em altas concentragdes formam emulsdes do tipo Crystal clear.
Internacionalmente, as pomadas capilares hidrofilicas sdo formuladas a base de
Ceteareth-25®, os quais também formam a emulsdo Crystal clear e que apesar de
serem obtidas apenas por processo de importagdo, também foram objeto do

presente estudo.

3.2.2.1.1.2 Alcoois graxos etoxilados

Os alcoois graxos etoxilados sdo emulsionantes do tipo nao iénico cuja
finalidade € facilitar o processo de emulsificagdo através da adsor¢cao do
emulsificante ao redor das goticulas dispersas entre duas fases imisciveis, que
quando empregadas em altas concentragdes produzem sistemas translucidos como
as pomadas hidrofilicas (AULTON, 2005; ROWE; SHESKEY; QUINN, 2009).

De maneira geral, os alcoois graxos etoxilados, quimicamente denominados
de éteres alquilicos de polioxietileno, sao produzidos a partir da polietoxilacdo de
alcoois graxos lineares, cuja férmula molecular geral esta representada a seguir
(FIGURA 3), onde “x+1” representa o numero de atomos de carbono presentes na
cadeia alquilica (12 a 22 carbonos) e “y” representa 0 numero de mols de 6xido de
etileno (OE) presentes na cadeia hidrofilica (2 a 100 mols) (ROWE; SHESKEY;
QUINN, 2009).

FIGURA 3 - REPRESENTACAO ESQUEMATICA DE UM ALCOOL GRAXO ETOXILADO

CHa(CH2)«(OCH2CH2);OH

FONTE: ROWE, SHESKEY E QUINN (2009).

Em face desta estrutura quimica, tais compostos sao ditos moléculas
anfipaticas ou anfifilicas, isto é, apresentam uma extremidade polar (terminacao
OH), a qual interage com moléculas polares do sistema por meio de ligagbes de
hidrogénio, e outra extremidade apolar (cadeia alquilica), a qual interage com
moléculas apolares do sistema através de ligagdes do tipo dipolo-dipolo induzido
(ROSEN; KUNJAPPU, 2012).
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Estes tensoativos sdo formados principalmente por reacdo de catalise
alcalina, em que a adigdo de oxido de etileno em um alcool graxo apropriado é
mediada por um metal alcalino terroso ou alcoxido, o qual se propaga até total
consumo dos mols de 6xido de etileno disponiveis ou com adigdo de um acido forte,
que encerra a reagao. Além da formacdo dos éteres alquilicos de polioxietileno,
pode ocorrer a formacdo do subproduto 1,4-dioxano, que apresenta potencial
carcinogénico, muito embora na pratica tal subproduto ndo esteja presente devido as
etapas de remocado dos mesmos durante a fabricagdo deste emulsionante (FIUME;
HELDRETH, 2013).

Visto que a adigdo de maior quantidade de OE altera sua disponibilidade no
meio reacional, é possivel sintetizar tensoativos com diferentes graus de etoxilacao
que apresentam, por sua vez, afinidade diretamente proporcional ao numero de
etoxilagdes recebidas e, portanto, propriedades fisico-quimicas modificadas, como
solubilidade e ponto de fusdo. Por conta disto, a utilizagdo dos alcoois graxos
etoxilados na industria cosmética foi ampliada, podendo ser empregados também
como agente facilitador de penetracao, solubilizante e agente umidificante (ROWE;
SHESKEY; QUINN, 2009; FIUME; HELDRETH, 2013).

Em meio as vantagens da utilizacdo dos alcoois graxos etoxilados em
formulagdes cosméticas destacam-se a baixa toxicidade, baixa irritabilidade e alto
grau de compatibilidade com diversas substancias uma vez que suportam ampla
variagao de pH, adicao de eletrdlitos e metais polivalentes e na estabilizacdo de
emulsdes contra processos de floculagdo ou coalescéncia, sendo alguns
representantes deste tipo de emulsionante as familias do Ceteareth-n® (mistura dos
alcoois cetilico e estearico polietoxilados), Laureth-n® (alcool laurilico polietoxilado) e
o Oleth-n® (alcool oleilico polietoxilado) (WILZ, 2005; ROWE; SHESKEY; QUINN,
2009; TADROS, 2013).

3.2.2.1.1.2.1 Ceteareth-n®

Os alcoois graxos etoxilados estao disponiveis comercialmente na forma
isolada (um alcool graxo etoxilado) ou na forma combinada (dois ou mais alcoois
graxos etoxilados). Dentre os alcoois graxos etoxilados disponiveis na forma
combinada, destaca-se a mistura dos alcoois cetilico (16 carbonos) e estearico (18

carbonos) os quais se encontram ligados a um ou mais moles de 6xido de etileno.
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Comercialmente, a mistura de alcoois graxos C16-C18 etoxilados estdo disponiveis
sob registro de Ceteareth-n®, os quais apresentam graus de etoxilagdo que podem
variar de dois a 100 moles de OE. Dentre os graus de etoxilagcdo da mistura de
alcoois graxos C16-C18, os que contéem 20 e 25 moles de Oxido de etileno
(Ceteareth-20® e Ceteareth-25%, respectivamente) destacam-se no que se refere a
formagdo de emulsdo do tipo o6leo em agua (O/A), pois dependendo da
concentragdo empregada ha a formagao de emulsées com aspectos distintos, os
quais variam de emulsdes fluidas e opacas a emulsdes de alta viscosidade e
translucidas (ROWE; SHESKEY; QUINN, 2009; MAKING COSMETICS, 2016).

Segundo relatos da Food and Drug Administration (FDA - 2010) quanto ao
Programa de Registro Voluntario de Cosméticos (VCRP, em inglés), o Ceteareth-20%®
foi o componente de formulagdo com maior frequéncia de uso, sendo descrito em
955 produtos no ano de 2010 e mais expressivamente em produtos do tipo sem
enxague (66%). Quanto ao tipo de exposigdo, o Ceteareth-20® foi expressivamente
utilizado em produtos para a pele (70%), seguido dos produtos capilares (17%) e em
tinturas para cabelo (12%), cujas concentragdes de uso variaram de 0,008-11%,
sendo as maiores utilizadas em produtos voltados ao uso capilar.

Diferentemente do Ceteareth-20°, o Ceteareth-25° apresenta utilizagao
menos expressiva, muito embora tenha crescido nos ultimos anos (FIUME, et al.,
2012). Segundo Fiume e colaboradores (2012), o Ceteareth-25® foi utilizado em 308
produtos no ano de 2010, sendo a maioria em produtos com enxague (76%), dentre
0s quais destacam-se os produtos para tintura capilar (68%), seguido pelos produtos
capilares (19%) e produtos para a pele (13%), cujas concentragdes de uso variaram
de 0,03-16%.

3.3.2 SISTEMA CONSERVANTE EM PRODUTOS COSMETICOS

Os produtos cosméticos apresentam-se como sistemas altamente
susceptiveis a contaminacdo microbiana, pois estes apresentam fatores fisico-
quimicos favoraveis a sua multiplicagdo e desenvolvimento como a elevada
atividade de agua e umidade, temperatura ambiente de armazenamento, pH proximo
a neutralidade e disponibilidade de oxigénio (PINON, et al., 2007). Alguns
cosméticos apresentam ainda aplicagcdes especificas que requerem componentes

nutritivos e de facil assimilagdo, como proteinas, minerais e vitaminas, os quais sao
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fontes ricas de nitrogénio, carbono e hidrogénio, bem como de micro e
macromoléculas também utilizadas como substrato para a multiplicagdo microbiana
(BUDECKA; KUNICKA-STYCZYNSKA, 2014).

Estes produtos séo classificados como nao estéreis, ou seja, podem conter
certa carga microbiana desde que limitada ao recomendado para o tipo de produto,
uma vez que grandes titulos podem causar alteragbes ndo somente das
propriedades organoléticas dos produtos (alteracdo de cor, odor e aspecto) mas
também das propriedades fisicas (alteragcdo da viscosidade e processos de
separacao de fase). Além disso, por conta da deterioragdo microbiolégica pode
ocorrer a degradagcdo de componentes ativos da formulagdo causando perda da
eficacia cosmética ou ainda a producao de endotoxinas e metabdlitos nocivos, os
quais podem causar reacdes alérgicas e irritacbes na pele (YORGANCIOGLU;
BAYRAMOGLU, 2013).

Isto posto, faz-se necessario a incorporagdo de componentes capazes de
impedir o crescimento microbiano nestes produtos, atividade esta desempenhada
pelo sistema conservante afim de se evitar a transmissao de doengas através destes
produtos e de garantir a estabilidade e sua eficacia (AMARAL, et al., 2011).

Os conservantes, também denominados preservantes, sdo substancias
quimicas de capacidade bacteriostatica e/ou fungistatica capazes de inibir o
crescimento microbiano e conservar o produto de deterioragao por bactérias, bolores
e leveduras os quais podem ser inadvertidamente adicionados durante o periodo de
uso do produto pelo consumidor (CONSERVANTES, 2016).

O sistema conservante ideal deve apresentar algumas caracteristicas dentre
0s quais podem-se elencar ser estavel e compativel com outros componentes da
formulacdo, ndo causar alteragbes organolépticas, apresentar amplo espectro de
acao em baixas concentragdes, permanecer ativo em ampla faixa de pH, distribuir
uniformemente em sistemas emulsionados, inativar agentes contaminantes
rapidamente prevenindo a adaptacdo microbiana desde o periodo de fabricagao até
fim do prazo de validade e ndao causar toxicidade, irritacdo e sensibilizacdo. Apesar
disso, considerando os sistemas conservantes disponiveis no mercado, todos, sem
excegao, apresentam algum grau de risco de hipersensibilidade e, portanto, nao
preenchem o requisito de conservante ideal, de forma que a associagao entre os

conservantes ja disponiveis e permitidos pela legislacdo torna-se uma ferramenta
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importante no que diz respeito a conservagao de produtos cosmeéticos (AMARAL, et
al., 2011).

No Brasil ha uma ampla gama de sistemas conservantes disponiveis para
uso em cosmeéticos sendo estes regulamentados pela RDC n° 29, de 1 de julho de
2012, a qual preconiza a “Lista de substancias de acao conservante permitidas para
produtos de higiene pessoal, perfumaria e cosmético” e que fornece entdo a
concentragdo maxima a ser utilizada de cada tipo de conservantes nas preparagdes
cosméticas. A escolha do sistema conservante ideal € etapa importante do
desenvolvimento de novos produtos cosméticos pois deve considerar o trinbmio
produto-conservante-microrganismo, analisando a composi¢ao quimica, embalagem
e processo de fabricacdo de cada produto. Além disso, deve-se avaliar a
susceptibilidade a contaminagdo por bactérias, bolores ou leveduras, as
propriedades fisico-quimicas do produto afim de se prever possiveis
incompatibilidades quimicas com outros componentes da formulacdo ou até
inativacdo do conservante (CONSERVANTES, 2016).

Sendo assim, considerando a especificidade de cada sistema conservante
em relagdo as caracteristicas intrinsecas de cada formulagdo, os sistemas
conservantes mais utilizados no desenvolvimento de pomadas capilares sado os
parabenos, fenoxietanol e o DMDM hidantoina (ULLMANN'S ENCYCLOPEDIA OF
INDUSTRIAL CHEMISTRY, 2012).

3.3.2.1 Teste Desafio do Sistema Conservante

Uma vez realizado a escolha do sistema conservante ideal para a
formulacdo em desenvolvimento é necessario a verificacdo de sua eficacia, o qual é
determinado através do Teste Desafio do Sistema Conservante (BRASIL, 2010).

O Teste Desafio do Sistema Conservante, também conhecido como
Challenge Test, tém por objetivo determinar o tipo e a concentragao eficaz minima
do conservante necessario para garantir a protecao satisfatéria do produto desde a
fabricacao até a sua utilizagao final pelo consumidor (BRASIL, 2004).

Este teste consiste na contaminagcdo proposital do produto com
microrganismos especificos e avaliagdo da amostra em intervalos de tempo
definidos, o qual deve ser efetuado no minimo em duas fases do desenvolvimento: a

primeira, apds a definicdo da formula do produto; e a segunda, apds o término do
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teste de estabilidade e ou compatibilidade da formulagdgo com o material de
acondicionamento (BRASIL, 2004).

Para a determinacdo da eficacia do conservante, ha diversos métodos
descritos em compéndios oficiais e guias de orientagado para analise microbiologica
de cosméticos os quais se destaca a Farmacopeia Brasileira, United States
Pharmacopeia (USP), Guia ABC de Microbiologia e o Cosmetics, Toiletries, and
Fragrance Association (CTFA) Microbiology Guideline (BRASIL, 2004).

Segundo a Farmacopeia Brasileira (2010), as pomadas capilares sao
classificadas como produtos pertencente a categoria 2 quanto aos critérios de
eficacia microbiana frente ao Challenge Test - produtos de uso tdpico (constituidos
de base ou veiculo aquoso) — os quais estao descritos abaixo (QUADRO 2) e devem

ser respeitados por todos os produtos testados (BRASIL, 2010).

QUADRO 2 - CRITERIOS DE EFICACIA ANTIMICROBIANA PRECONIZADOS PELA
FARMACOPEIA BRASILEIRA (2010)

Tipo de produto Microrganismo 14° dia 28° dia
Categoria 2: Deve haver redugéo N&o deve haver
Bactérias de 2 logs do n° de aumento da
Produto de uso UFC'’s inicialmente contagem em
tépico constituido de inoculados relagdo ao 14° dia
base ou veiculo
aquoso, prodyto_s Nao deve haver N&o deve haver
nasais néo estéreis e o o
N . Bolores e aumento do n° de aumento do n° de
emulsoes, incluindo leveduras UFC'’s inicialmente UFC'’s inicialmente
aqueles aplicados . .
inoculado inoculado

em membranas
mucosas

FONTE: ADAPTADO DE BRASIL (2010).

LEGENDA: UFC — UNIDADES FORMADORAS DE COLONIA

3.4 CONTROLE DE QUALIDADE DE PRODUTOS COSMETICOS

Haja vista a susceptibilidade da contaminagcdo de produtos cosméticos por
microrganismos, mesmo se fazendo uso de sistemas conservantes, e das possiveis
incompatibilidades da formulagdo, tanto entre seus componentes quanto com o
material de acondicionamento, faz-se necessario o controle de qualidade do produto,
que tem como principal objetivo verificar a conformidade dos produtos frente as
especificacoes estabelecidas (BRASIL, 2008).

O controle de qualidade de produtos cosméticos € regulamentado pela RDC
n°® 48, de 25 de outubro de 2013, que regulamenta as Boas Praticas de Fabricacao

para Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes, sendo requisito
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obrigatério para fabricacdo e comercializagao de produtos cosmético pela industria
cosmética. Como requisitos de controle de qualidade tem-se a caracterizagéo
organoléptica através das analises de aspecto, cor e odor, caracterizagéo fisico-
quimica através das analises de pH, perfil de textura e comportamento reoldgico,
bem como as analises microbiolégicas de contagem de microrganismos viaveis na
determinacdo da estabilidade do produto em desenvolvimento, sendo todas as
etapas realizadas por profissionais qualificados de forma a assegurar que os
produtos produzidos sejam seguros e adequados para o uso pretendido (BRASIL,
2013a).

3.4.1 Caracterizacao organoléptica

A caracterizagdo organoléptica consiste em avaliar parametros perceptiveis
pelos 6rgdos dos sentidos como aspecto, cor e odor de formulagées cosméticas em
desenvolvimento. Esta caracterizagdo é realizada afim de se verificar qualquer
alteracdo macroscopica das formulagdes que podem estar associadas a processo
de desestabilizacdo da formulacdo cosmética como separacédo de fase e turvacgao,
sendo, portanto, um preditivo da qualidade do produto em desenvolvimento
(BRASIL, 2008).

3.4.2 Caracterizacgao fisico-quimica

A caracterizagao fisico-quimica de formulagdes cosméticas esta relacionada
a avaliacao de alteracdes nao perceptiveis visualmente e que também podem estar
associadas a processos de desestabilizacdo da formulagdo. Esta caracterizacido é
usualmente realizada através da determinagdo do potencial hidrogeniénico (pH) e
também através de métodos alternativos como avaliacao do perfil de textura e do

comportamento reolégico (BRASIL, 2008).
3.4.2.1.Perfil de Textura
Ao entrar em contato com um novo produto cosmético, o consumidor agrega

valor simbdlico ao mesmo baseado nas caracteristicas primeiramente reconhecidas

pelos 6rgaos dos sentidos, como aspecto, cor e textura. Estas caracteristicas tém
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dupla importancia, pois além de serem utilizadas como parametro de comparagao na
escolha de determinado produto pelo consumidor, ainda podem ser associadas a
qualidade do produto, no entanto ao serem determinadas de maneira qualitativa,
fornecem resultados pouco reprodutiveis por conta da subjetividade de cada
analisador. Sendo assim, a determinacdo dos paradmetros relacionados ao
comportamento mecanico de formulagdes cosméticas de forma quantitativa € mais
adequada e pode ser realizado através da anélise do perfil de textura (PENSE-
LHERITIER, 2015).

A analise do perfil de textura € uma técnica extensivamente aplicada na
caracterizagdo mecanica de alimentos, no entanto nos ultimos anos tem ganho
espaco na area farmacéutica na caracterizacdo de produtos cosmeéticos
semissolidos, o qual pode ser realizada tanto na etapa de desenvolvimento quanto
no controle de qualidade do produto final (JONES et. al., 1999).

Esta analise baseia-se na dupla insercdo de um probe sobre a amostra, a
uma velocidade e profundidade adequadas, o qual resulta em uma curva forga
versus tempo onde sao calculados parametros mecanicos como dureza, adesividade
e elasticidade (FIGURA 4).

FIGURA 4 - REPRESENTAGCAO GRAFICA DA CURVA FORCA VERSUS TEMPO OBTIDO NA
ANALISE DE PERFIL DE TEXTURA.
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FONTE: ADAPTADO DE FOODNET (2017).

O perfil de textura € um parametro importante em sistemas semissolidos,
pois estes sdo misturas complexas de diferentes materiais que produzem sistemas

com propriedades mecanicas caracteristicas. Considerando as pomadas capilares
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modeladoras, estas devem apresentar caracteristicas mecanicas aceitaveis do ponto
de vista do consumidor, ou seja, facilidade de remoc¢do da embalagem e de
aplicagdo nos cabelos, os quais estao relacionados aos parametros de dureza e
adesividade obtidos pela analise do Perfil de Textura (COLO, 2004).

3.4.2.2 Comportamento reoldgico

Reologia é definido como a ciéncia da deformacéao e fluxo da matéria, ou
seja, estuda a maneira como os sistemas respondem quando submetidos a
determinadas tensdes ou deformacgdes, podendo ser definida ainda como o estudo
da deformacdo de solidos e fluidez de liquidos ou gases (BARNES; HUTTON;
WALTERS, 1989).

Em 1687, Isaac Newton publicou em “Principia” a hipétese associada ao
comportamento de fluidos ideais, que ao serem submetidos a uma tenséo constante
apresentarao deformacéao proporcional ao gradiente de velocidade, ou seja, ha uma
constante de proporcionalidade (BRASEQ, 2007).

Em outras palavras, SCHRAMM (2006) define fluidos ideais como:

“Fluidos ideais, tais como liquidos e gases, deformam-se
irreversivelmente, eles fluem. A energia requerida para a deformagéao
é dissipada sob a forma de calor e ndo pode ser recuperada pela
remogéao da tensao”.

A viscosidade pode ser definida como resisténcia dos fluidos ao fluxo, a qual
depende da taxa de cisalhamento ou deformacdo, temperatura, e tempo de
cisalhamento e pode ser utilizada para classificar sistemas em fluidos newtonianos e
nao newtonianos (BARNES; HUTTON; WALTERS, 1989).

3.4.2.2.1 Fluido Newtoniano

Os fluidos newtonianos apresentam valores de viscosidade que independem
da tensdo de cisalhamento e taxa de cisalhamento em temperatura constante
(FIGURA 5), sendo a resisténcia do fluido ao escoamento denominada viscosidade

newtoniana, como mostra a equacéo (1).
(1)
T=n.y
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Onde no sistema MKS:
1 : Tensédo de cisalhamento (N.m2 = Pa)

n : Viscosidade newtoniana (Pa.s)

}J : Taxa de cisalhamento (s™)

3.4.2.2.2 Fluido Nao Newtoniano

Os fluidos ndo newtonianos ndo apresentam linearidade em relagdo aos
valores de viscosidade, tensdo de cisalhamento e taxa de cisalhamento, e sao
classificados em fluidos ndo newtonianos independentes do tempo, dependentes do
tempo ou viscoelasticos. Além disso, a viscosidade para estes tipos de fluidos é
denominada de viscosidade aparente (nap), sendo fungcao do gradiente de velocidade
(BARNES; HUTTON; WALTERS, 1989), como mostra a equagéo (2).

(2)

T
Nap =
a},-ﬂ‘,
Onde:
1 : Tensao de cisalhamento (N.m* = Pa)
nap : Viscosidade aparente (Pa.s)

¥} : Taxa de cisalhamento (s™')

n: Indice de fluxo, sendo igual a 1 para fluidos Newtonianos, < 1 para fluidos

pseudoplasticos e > 1 para fluidos dilatantes.

Os fluidos ndo newtonianos independentes do tempo tém seus valores de
viscosidade aparente modificados quando ocorre aumento ou diminui¢cado da taxa de
cisalhamento, e séo divididas em fluidos Pseudoplasticos, Dilatantes ou Plasticos de
Bingham. Os fluidos Pseudoplasticos apresentam diminuicdo da viscosidade

aparente com o aumento da taxa de cisalhamento, devido a organizagdo da
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orientagdo molecular que possibilita o deslizamento das moléculas entre si de forma
ordenada e assim menor resisténcia ao fluxo (TONELI; MURR; PARK, 2005).
Inversamente a pseudoplasticidade, os fluidos Dilatantes sdo caracterizados pelo
aumento da viscosidade aparente frente 0 aumento da taxa de cisalhamento. Ja os
fluidos Plasticos de Bingham por serem plasticos comportam-se como sélido em
condicdes estaticas ou de repouso e apos aplicacao de certa tensdo de deformacao,
comegam a fluir apresentando comportamento de fluido newtoniano (BRASEQ,
2007; BARNES; HUTTON; WALTERS, 1989).

FIGURA 5 - CURVA DE VISCOSIDADE DE FLUIDOS NEWTONIANOS E NAO NEWTONIANOS
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: |
:.-"‘dn /®
LITTTN . /

E e (O
s|l—— -

-—-®

.

) [
Taxa de cisalhameto y

FONTE: BARNES; HUTTON; WALTERS (1989). )
LEGENDA: 1: FLUIDO NEWTONIANO; 2: FLUIDO PSEUDOPLASTICO; 3: FLUIDO DILATANTE; E
4: FLUIDO PLASTICO.

Os fluidos ndo newtonianos dependentes do tempo sdo aqueles que nao
dependem apenas da tensdo e da taxa de cisalhamento, mas também do tempo em
que o mesmo foi submetido ao cisalhamento, sendo classificados em Tixotropicos
ou Reopéticos. Os fluidos Tixotropicos quando submetidos a uma tensédo de
cisalhamento constante inicialmente ndo alteram sua viscosidade, no entanto apds
certo tempo de cisalhamento ocorre a diminuigcdo da viscosidade aparente. Isso
ocorre em sistemas com pequenas particulas que permanecem unidas por ligagdes
moleculares, mas que nao resistem unidas apds certo periodo de cisalhamento e
quando dispersas apresentam menor resisténcia, ou seja, menor viscosidade
aparente. Ja os fluidos Reopéticos apds certo tempo de cisalhamento apresentam
aumento da viscosidade aparente, o que pode ser explicado pela formacao de

agregados em decorréncia do aumento da frequéncia de colisdes entre as particulas
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do fluido e, portanto, maior resisténcia ao fluxo (BARNES; HUTTON; WALTERS,
1989).

3.4.2.2.3 Fluidos Viscoelasticos

Os fluidos ndo newtonianos viscoelasticos sao caracterizados por apresentar
simultaneamente propriedade de solido elastico e fluido viscoso, sendo possivel
prever através da reologia a contribuicdo de cada comportamento para determinado
sistema (BARNES; HUTTON; WALTERS, 1989).

Robert Hooke, em 1678, desenvolveu a teoria classica da elasticidade
propondo que em solidos ideais a tensdo aplicada € proporcional a distensao
observada, ou seja, enquanto houver tensdo sobre um solido de Hooke, havera
distensdo proporcional. Apos remocido da tensao, tal distensdo sera completa e
instantaneamente recuperada. Inversamente a este comportamento € o de um fluido
ideal, que ao ser submetido a uma dada tensdo deforma-se iniciando fluxo, nao
recuperando sua forma inicial (BRASEQ, 2007; SCHRAMM, 2006).

O conceito de plasticidade estava intrinsecamente relacionado ao corpo
sélido, enquanto que viscosidade era sinbnimo de estado liquido. No entanto, um
material pode apresentar comportamento sélido ou liquido, dependendo da tensao
aplicada, ou seja, apresentar um comportamento intermediario entre as respostas de
um solido Hookeano e o comportamento liquido Newtoniano (FREITAS, 2003).

Como pode ser observado na FIGURA 6, o qual representa a deformacéao de
um corpo versus o tempo, ao se aplicar uma tensdo constante em sistemas elasticos
ideais (A) ocorre uma deformacao instantdnea e maxima (t0) que perdura enquanto
houver tensao aplicada (entre tO e t1). Ao se retirar a tenséo, ocorre recuperagao de
100% da deformacao (t1), o qual volta @ mesma conformagéo inicial (t1 a t2). Ja em
um fluido ideal (B), apds aplicagcao de tensao constante (t0), o sistema deforma-se
de forma linear e progressiva (entre tO e t1), no entanto apds cessada a tenséo (1)
nao ocorre recuperagao da deformacéo, visto que a energia é dissipada em forma
de fluxo viscoso (11 a t2) (BRUMMER, 2006).
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FIGURA 6 - REPRESENTACAO GRAFICA DA DEFORMAGCAO DE UM CORPO (Yy) VERSUS O
TEMPO (t) SOB TENSAO CONSTANTE
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FONTE: BRUMMER (2006).

LEGENDA: (A) SISTEMA ELASTICO IDEAL; (B) SISTEMAS FLUIDO IDEAL; E (C) SISTEMAS
VISCOELASTICO.
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As formulagdes semissolidas tais como cremes e géis sao sistemas
viscoelasticos por apresentarem comportamento hibrido elastico e viscoso, como
pode ser observado na FIGURA 6 (C). Ao aplicar uma tensdo constante (t0) em um
material viscoelastico, ocorre deformacao do sistema em duas etapas. Na primeira
etapa ocorre distensdo do comportamento sélido instantaneamente (t0 a ' t0), a
qual denomina-se deformagédo angular. Em seguida a distensdo ocorre de maneira
mais lenta, o qual é composto pela combinacdo entre a distensdo elastica e
deformagéo viscosa (2 t0 a t1). Uma vez que os componentes com estrutura
elastica da amostra alcangaram a sua distensao de estiramento maximo, toda a
subsequente deformacéo é viscosa e, portanto, ndo recuperavel, da mesma forma
que ocorre no fluxo. Ao se remover a tensao aplicada (t1), parte da energia é
recuperada e parte é dissipada do sistema, os quais correspondem a recuperagao
da deformacédo elastica (ye) e a deformagdo permanente viscosa (yv),
respectivamente (BRUMMER, 2006).

3.4.2.2.3.1 Analises Reoldgicas Dinamico-Oscilatérias

Os sistemas viscoelasticos podem ser avaliados por métodos reoldgicos
estaticos como fluxo continuo e tensdo constante ou por métodos dindmicos como
as analises oscilatérias, no entanto o método dindmico se destaca pois € capaz de
mensurar ambas as propriedades viscoelasticas simultaneamente e ainda predizer
0s niveis de organizacao estrutural do sistema a nivel molecular (BRASEQ, 2007;
FREITAS, 2003).
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Através das analises oscilatorias é possivel determinar a resisténcia total da
deformacgédo do sistema através do moédulo de cisalhamento completo G*, o qual
pode ser subdividido entre dois componentes: o comportamento elastico, ou médulo
de armazenamento G’ e o comportamento viscoso, ou moédulo de perda G”,
(FREITAS, 2003), como mostra a equagéo (3):

3)

G* =36+ 6"

O G’ (w) é o componente da tensédo que estd em fase com a deformacéo e
representa a energia elastica armazenada, enquanto o G” (w) € o componente da
tensdo que esta 90° fora de fase com a deformagao e representa a dissipacao
viscosa da energia (FIGURA 7).

FIGURA 7 - ESQUEMA DO MODULO COMPLEXO G*
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Desta maneira, € possivel conhecer o teor da energia perdida e armazenada
conhecendo-se o angulo de fase, o qual é calculado através da seguinte equacéao
(4):

(4)

G
tand = —

Q

Para um sélido puramente elastico, o G” (mddulo de perda) € igual a zero,

sendo entdo o modulo de armazenamento (G’) igual ao modulo de cisalhamento
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complexo (G*), cujo angulo de fase ¢é igual a zero, em que toda energia aplicada ao

sistema é armazenada, conforme equacgao (5):

()

G' =G

Ja para um fluido Newtoniano, o G’ (mdédulo de armazenamento) ¢é igual a
zero, sendo entdo o modulo de perda (G”) igual ao mdédulo de cisalhamento
complexo (G*), sendo o angulo de fase de 90° ou seja, toda energia aplicada ao

sistema é dissipada na forma de calor, como mostra a equagao 6. (FREITAS, 2003).

(6)

G" =G

As propriedades reoldgicas caracterizadas através das analises oscilatorias
de materiais viscoelasticos apresentam portanto valores de angulo de fase 0° > § <
90°, uma vez que os extremos correspondem a sélidos ideais e liquidos ideias,
respectivamente. Assim, quando 0°< 8< 45° o material se comporta como um solido
viscoelastico e quando 45°< 6< 90° é caracterizado como um fluido viscoelastico
(LARSON, 1999).

A determinagao dos parametros oscilatorios G’ e G” deve ser realizada em
uma faixa de tensdo onde o modulo complexo G* e o angulo de fase & sejam
independentes da tensao aplicada, a qual € denominada Regiao Viscoelastica Linear
(RVL), pois a mudanga do angulo de fase da regido elastica (6<45°) para a regiao
viscosa (6>45°) pode indicar a destruicdo da estrutura interna do sistema, o qual
resultaria em determinacgdes errbneas de cada comportamento, visto que a estrutura
intermolecular ndo estaria intacta (BRASEQ, 2007).

Através das analises oscilatorias de frequéncia apds determinacado da RVL,
pode-se definir o comportamento viscoelastico dos sistemas. Os reogramas
oscilatérios de frequéncia apresentados na FIGURA 8, representam o perfil
caracteristico observado nestes tipos de ensaio e podem predizer a for¢ca do sistema

em estudo.
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FIGURA 8 - REPRESENTACOES GRAFICAS DE REOGRAMAS OSCILATORIOS DE FREQUENCIA
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FONTE: MORRIS (1995). )
LEGENDA: (A): PERFIL DE SISTEMAS FORTE; (B): PERFIL DE SISTEMAS MEDIOS; E (C) PERFIL
DE SISTEMAS FRACOS.

Como pode ser observado na FIGURA 8, em sistemas fortes (A) como é
caso dos géis e das emulsdes do tipo Crystal clear, o médulo G’ € muito maior que o
modulo G” em toda a faixa de frequéncia, isto &, apresenta uma resposta
predominantemente solida, e ambos os moédulos G’ e G” sdo essencialmente
independentes da frequéncia, como esperado para uma rede elastica. Quanto maior
o valor de G’, maior é o carater sélido do gel e as deformacdes serao elasticas ou
recuperaveis (BRUMMER, 2006). Ja o perfil descrito na FIGURA 8 (B), é
caracteristico de emulsdes pouco fluidas, como os cremes, onde ocorre predominio
de G”, devido a reorganizacao da rede enquanto a frequéncia € baixa. Com o
aumento da frequéncia, a nivel molecular ocorre distorcdo da rede, com G’
aumentando mais rapidamente que G”. Deste modo, os mddulos tornam-se
praticamente iguais e se cruzam em determinado ponto, o qual é conhecido como
ponto de ruptura. A partir do momento que G’ € maior que G”, ha predominio do
carater sélido (BRUMMER, 2006; MORRIS, 1984). Por fim, o comportamento tipico

de uma emulsao do tipo logdo € demonstrado na FIGURA 9 (C), onde o médulo G’ é
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significativamente mais baixo que o modulo G”, isto €, apresenta uma resposta
predominantemente viscosa, sendo ambos tendendo a zero quando a frequéncia
tende a zero. Em baixas frequéncias predomina o movimento translacional, onde a
energia € dissipada por entre o solvente. Em frequéncias mais altas, ocorre maior
movimento de contorgdo das cadeias e armazenamento de energia, e G’ aproxima-
se de G’ (BRUMMER, 2006; MORRIS, 1984).

A resisténcia a fluidez das formulagdes cosméticas € provavelmente uma
das mais importantes propriedades destes materiais, pois podem ser utilizados como
parametro de qualidade, ou seja, apresentam ou ndo em conformidade com a
viscosidade esperada (BECHER, 1972). Desta maneira, o estudo reolégico de
sistemas emulsionados permite o completo conhecimento acerca do estado
estrutural do material em estudo e, como consequéncia, dos diferentes tipos de
mecanismos de desestabilizacdo a que estes produtos sdo susceptiveis, sendo

possivel, portanto, sua aplicagédo em testes de estabilidade (TADROS, 2004).

3.4.3. Estabilidade de produtos cosméticos

O estudo de estabilidade de formulacdes cosméticas € ferramenta
fundamental para garantir a segurancga e eficacia dos mesmos desde a fabricagéo
até o fim do prazo de validade, fornecendo indicagdes sobre o comportamento do
produto em determinado intervalo de tempo e frente a condicdbes ambientais a que
possa ser submetido (BRASIL, 2004).

Os fatores relacionados a estabilidade de produtos cosméticos podem ser
tanto extrinsecos ao produto como tempo, temperatura, luz, oxigénio, umidade,
material de acondicionamento e microrganismos quanto intrinsecos, como
incompatibilidades fisico-quimicas, rea¢des entre os componentes da formulagao e
com o material de embalagem. Sendo assim, as condicbes de exposicdo dos
produtos cosméticos durante os estudos de estabilidade devem acelerem mudancas
passiveis de ocorrer durante o prazo de validade, contudo nao devem ser extremas
de maneira que nao ocorressem no mercado (BRASIL, 2004).

A estabilidade de produtos cosméticos pode ser avaliada através dos
estudos de estabilidade preliminares, acelerados ou de longa duragéo pela avaliagao

de parémetros organolépticos, parametros fisico-quimicos convencionais (pH e
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viscosidade) e ainda parametros alternativos como comportamento reoldgico
(BRASIL, 2004; BONTORIM, 2009).

O teste de estabilidade preliminar € realizado na fase inicial do
desenvolvimento do produto com objetivo de orientar a escolha das formulagdes
teste. Geralmente tem duracdo de quinze dias e consiste na exposicdo das
formulagdes teste a condicbes extremas de temperatura a curtos periodos de tempo
visando-se acelerar o surgimento de possiveis sinais de instabilidade (BRASIL,
2004).

O teste de estabilidade acelerada também é realizado na fase de
desenvolvimento do produto, no entanto ocorre exposicdo das formulagdes teste a
condicdes de temperatura menos extremas pelo prazo de 90 dias, sendo um estudo
preditivo para estimar o prazo de validade do produto (BRASIL, 2004).

Ja o teste de estabilidade de longa duragao, ou teste de prateleira, tem como
objetivo validar os limites de estabilidade do produto e comprovar o prazo de
validade estimado no teste de estabilidade acelerada, sendo neste caso

empregadas condi¢ées normais de armazenamento (BRASIL, 2004).
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL

4.1.1 Desenvolvimento e preparo das formulacbes de pomada capilar modeladora

hidrofilica

Foram desenvolvidas seis formulacbes de pomada capilar modeladora
hidrofilica, nas quais foram avaliadas diferentes proporcbes dos agentes
emulsionantes Ceteareth-20® e Ceteareth-25®. As formulagdes sugeridas estao
descritas na TABELA 1.

TABELA 1 - COMP~OSIQ/:\O QUALITATIVA E QUANTITATIVA DOS COMPONENTES UTILIZADOS
PARA PREPARACAO DAS FORMULACOES TESTE

Componentes da formulagéo Fase Formulagdes (%)

(DCB) 1 2 3 4 5 6
Ceteareth-25®* O - 30,0 25,0 20,0 15,0 10,0
Ceteareth-20®* O 30,0 - - 10,0 15,0 20,0

Oleo de ricino etoxilado O 2,0 2,0 2,0 20 20 2,0
Cetiol HE®* O 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Glicerol A 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
Propilenoglicol A 4.0 4.0 4.0 4,0 4,0 4,0
Polissorbato 20 O 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Simeticona O 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
PVP-K 90®* A 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4
Edetato Dissddico Di-hidratado A 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Butilhidroxitolueno (BHT) O 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Phenova® - 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02
Agua purificada g.s.p. 50 g A q.s.p. q.s.p. g.s.p. | g.s.p. | g.s.p. g.s.p.

FONTE: BRASIL (2013B).
LEGENDA: * NOME COMERCIAL; O - FASE OLEOSA E A - FASE AQUOSA.

As seis formulagdes de pomada capilar modeladora hidrofilica foram
preparadas segundo composi¢do quali-quantitativa demonstrado na TABELA 1.
Apoés processo de pesagem em balanga (Gehaka, modelo AG200) de todos os
componentes descritos, a fase aquosa (A) e oleosa (O) foram aquecidas em banho

maria (De Leo, modelo DL-150) a 85°C até formacao de solugdo transliucida em
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ambas as fases. Em seguida, foi adicionado 0,02% do conservante Phenova®
(Fenoxietanol, Metilparabeno, Etilparabeno, Propilparabeno, Butilparabeno e
Isobutilparabeno) na fase oleosa e pelo método de inversao de fases a fase aquosa
foi vertida sobre a fase oleosa sob agitagdo manual até formagdo de uma emulsao
transparente. Ainda a quente, foi realizado o envase das pomadas em frasco de
polietileno de cor branca e boca larga com capacidade declarada de 50 g, os quais

foram devidamente rotuladas e armazenadas a temperatura ambiente (25°C).

4.1.2 Selecao do sistema conservante

Considerando que as formulagdes de pomada capilar foram preparadas a
base da mistura de alcoois graxos etoxilados, foram selecionados os seguintes
sistemas conservantes (TABELA 2):

TABELA 2 - SISTEMAS CONSERVANTES TESTADOS NAS POMADAS CAPILARES

HIDROFILICAS E CONCENTRACOES UTILIZADAS (%)
Sistema conservante

Metilparabeno
1 Propilparabeno

Fenoxietanol

Dimetilol Dimetil Hidantoina

Metilparabeno

3 Caprilato de glicerila

4.1.3 Cepas e meios de cultura

As cepas de referéncia utilizadas no Challenge Test foram obtidas na forma
liofiizadas na Secdo de Colegcdo de Culturas do Instituto Adolfo Lutz, que
compreendem as cepas de Staphylococcus aureus (ATCC 6538), Pseudomonas
aeruginosa (ATCC 9027), Escherichia coli (ATCC 8739), Candida albicans (ATCC
10231) e Aspergillus niger (ATCC 16404).

Os meios de cultura utilizados foram o Agar Triptona de Soja e o Agar
Sabouraud Dextrose disponiveis comercialmente dos Laboratérios Oxoid na forma

desidratada.
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4.2 METODOS

4.21 Fluxograma geral do desenvolvimento da pomada capilar modeladora

hidrofilica

FIGURA 9 - FLUXOGRAMA GERAL DAS ETAPAS DO DESENVOLVIMENTO DA POMADA
CAPILAR MODELADORA HIDROFILICA
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FONTE: A AUTORA (2017).

4.2.2 Caracterizagao das formulacdes de pomada capilar modeladora hidrofilica

4.2.2.1 Caracteristicas organolépticas

Os parametros organolépticos avaliados neste estudo foram aspecto, cor e
odor através da observacao visual das amostras verificando-se a ocorréncia de
modificagdes macroscopicas em relagdo ao padrdao estabelecido (amostra
armazenada em estufa (25°C) ao abrigo de luz).

A avaliagdo dos parametros organolépticos de aspecto, cor e odor foram
realizados frente a luz branca em local padronizado, de acordo com critérios pré-
estabelecidos (QUADRO 3). A periodicidade das analises foi realizada conforme

definigdo do estudo de estabilidade preconizado pela ANVISA, sendo definidos os
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tempos 1 (o qual corresponde ao tempo 0), 5, 10, 15, 30, 60 e 90 dias apds o
preparo da formulacdo (BRASIL, 2004).

QUADRO 3 - CRITERIOS PARA AVALIACAO E ACEITABILIDADE DAS CARACTERISTICAS
ORGANOLEPTICAS EM POMADA CAPILAR MODELADORA HIDROFILICA.

Caracteristica

e Critérios de avaliagdo Critérios de aceitagao*
organoléptica
N- Normal, sem alteragao O produto deve manter-se integro durante
LM- Levemente modificado | todo o teste, mantendo aspecto translucido
Aspecto — e refringente em todas as condigdes, exceto
M- Modificado em temperaturas elevadas, freezer ou ciclos

I- Intensamente modificado | €M que pequenas alteragdes sdo aceitaveis

N- Normal, sem alteracéo

LM- Levemente modificado Devem permanecer estaveis por, no
Cor = . N
M- Modificado minimo, 15 dias a luz solar. Pequenas
I- Intensamente modificado alteracdes séo aceitaveis em temperaturas
C- Caracteristico elevadas.
Odor

NC- Néo caracteristico

LEGENDA: * SEGUNDO BRASIL (2004).

4.2.2.2 Caracteristicas fisico-quimicas

Os parametros fisico-quimicos avaliados neste estudo foram o potencial
hidrogeniénico (pH), perfil de textura e comportamento reoldgico realizados a
temperatura ambiente e com a mesma periodicidade definida anteriormente para

avaliagao das caracteristicas organolépticas.

4.2.2.2.1 Potencial Hidrogenidnico

A determinacao do potencial hidrogenidnico (pH) foi realizada através do
pHmetro WTW (modelo pH 330i, WTW GmbH).

Em tubos de ensaio as formula¢des foram diluidas em agua destilada na
proporgao de 1:20 e agitadas com auxilio de vortex para completa homogeneizagao
e determinacao dos valores de pH. Os resultados foram determinados a partir de

triplicatas.

4.2.2.2.2 Perfil de textura

A analise do perfil de textura foi determinada em Texturdbmetro Brookfield

modelo CT3 em frascos de polietileno contendo 50 g de amostra.
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O frasco contendo a formulagcédo foi posicionado centralmente a 45 mm
abaixo do probe (TA5) e segurado durante a analise para prevenir seu levantamento
no periodo de subida apds a primeira compressao. O probe foi inserido duas vezes
na formulagdo a velocidade de 1mm/s até atingir 8mm de profundidade, sendo
definido 15 segundos de periodo de recuperagdo entre a primeira e a segunda
compressao.

As curvas forga (g) versus tempo (s) foram obtidas (FIGURA 4 — pg. 20) e as
areas correspondentes aos parametros de dureza e adesividade calculadas, em

duplicata, com auxilio do software OriginPro 9.0.
4.2.2.2.3 Comportamento reoldgico

As analises dinamico-oscilatérias foram realizadas em red6metro Haake RS
1, com controle de temperatura (25°C) através de banho termo circulante Haake
(DC30), dispositivo de termostatizagdao Universal Thermo Controller (UTC) e sensor
PP20 com diametro de 20 mm e fenda de 0,1mm. Todo o sistema estava acoplado a
um microcomputador com software Haake Rheometer.

A analise em regime oscilatério para determinacéo da viscoelasticidade das
formulagbes desenvolvidas foi iniciada com a varredura de tensdo para a
determinagcdo da RVL (Regido Viscoelastica Linear). Neste ensaio foi utilizado a
faixa de tenséo de 10 a 500 Pa e frequéncia constante de 10Hz.

Para a obtencao dos espectros mecanicos (médulo G’ e G” em funcao da
frequéncia) das seis formulacbes desenvolvidas, foi realizado a varredura de
frequéncia na faixa de 0,01 a 10 Hz com tenséo constante de 100 Pa (previamente
determinado nos estudos de varredura de tenséo).

A magnitude do comportamento viscoelastico das formulag¢des foi calculada
através dos valores de tan 8, os quais foram determinados através da seguinte

formula:

G
tand :E

Em que:

G”’: mdédulo elastico ou de armazenamento
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G’: mddulo viscoso ou de perda

Os valores do médulo G’ e G” utilizados no calculo de tan & foram os

correspondentes a frequéncia de 1Hz durante a varredura de frequéncia.

4.2.3 Definicao do sistema conservante

A definicdo do sistema conservante da pomada capilar modeladora mais
adequada foi realizada através do Teste Desafio do Sistema Conservante, conforme
descrito na Farmacopeia Brasileira (BRASIL, 2010), sendo testados trés sistemas
conservantes de diferentes classes descritos na TABELA 3, a seguir:

TABELA 3 - SISTEMAS CONSERVANTES TESTADOS E CONCENTRAGCOES UTILIZADAS NA
DEFINIGAO DO SISTEMA CONSERVANTE IDEAL

Sistema Conservante Concentragao testada (%)*
Metilparabeno 0,2
1 Propilparabeno 0,02
Fenoxietanol 0,4
5 DMDM Hidantoina 0,4
Metilparabeno 0,2
3 Caprilato de glicerila 1,0**

LEGENDA: * SEGUNDO RDC N° 29, DE 01 DE JUNHO DE 2012; ** BASEADO EM DADOS DA
LITERATURA.

4.2.3.1 Ativacédo dos microrganismos e padronizagdo das suspensdes microbianas

Os microrganismos liofilizados foram reconstituidos conforme orientagao do
fornecedor.

A partir de culturas estoque em tubos contendo meio sdlido inclinados, as
bactérias (P. aeruginosa, E. coli e S. aureus) foram subcultivadas em tubos de Agar
Triptona de Soja (Agar TSA) inclinados e incubados a 32,5 + 2,5°C por 24 horas. Os
fungos foram inoculados em placas de Agar Sabouraud Dextrose e incubados a 22,5
1 2,5°C por 5 dias (C. albicans) e 7 dias (A. niger).

Apoés incubagdo, foram realizadas as suspensdes dos microrganismos em

salina estéril (NaCl 0,9%), exceto para o A. niger, cuja suspensao foi realizada em
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salina estéril contendo 0,05% de polissorbato 80. Em seguida, todas as suspensdes
foram padronizadas até obtengao de turvagao correspondente a 0,5 da escala de
McFarland, a qual corresponde a aproximadamente 1,0 x 108 UFC/mL.

Posteriormente, foi determinado o numero de UFC/mL de cada suspensao
através da técnica de contagem padrao em placa a fim de confirmar a concentragao
dos microrganismos, sendo entdo diluidas em série até a obtengéo da diluigao 107,
o qual foi utilizada na contaminagédo do produto em teste, como demonstrado na
FIGURA 10 e 11, a seguir:

FIGURA 10 — ESQUEMA DA ATIVACAO DOS MICRORGANISMO PARA O TESTE DESAFIO DO
SISTEMA CONSERVANTE

Agal_*TSA .
5 aureus'{: f\ L
F’.aeruginosai f\ || Agar Sabouraud
- e o
E.coli | ZI r\ Q ' Salina estéril
+
c a]blcans r\ E| ‘ 0,05% Tween 80

Agar Sabouraud Salina estéril

FIGURA 11 - ESQUEMA DA PADRONIZAGAO DAS SUSPENSOES MICROBIANAS PARA O TESTE
DESAFIO DO SISTEMA CONSERVANTE
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4.2.3.2 Teste desafio do sistema conservante

Inicialmente, foram distribuidos 20 g de pomada capilar em cinco frascos
plasticos estéreis os quais foram contaminados com 0,2 mL de in6culo de cada
microrganismo anteriormente padronizados, sendo entdo homogeneizados e
incubados em estufa a 22,5 + 2,5°C (FIGURA 12).

Em seguida, nos tempos zero (imediatamente apds inoculagao dos frascos),
7, 14 e 28 dias, 1 g de produto contaminado foi amostrado e adicionado em um tubo
estéril contendo 9 mL de salina, obtendo-se a diluicdo 10-'. Em seguida, 1 mL da
diluicdo 10" foi amostrada e adicionada a um novo tubo contendo 9 mL de salina,
obtendo-se a diluigdo 102 e assim sucessivamente até obtengdo da diluigdo 10-S.
Posteriormente, 1 mL de cada diluigao foi transferida para placa de petri previamente
esterilizada e pela técnica de semeadura em profundidade foi adicionado Agar TSA
para os inéculos de bactérias e Agar Sabouraud Dextrose para os inéculos de
bolores e leveduras, sendo entdo incubados a 25,0 + 2,5°C por 3 e 5 dias,
respectivamente, em duplicata.

Adicionalmente, uma formulacdo da pomada capilar isenta de qualquer
sistema conservante foi testada a titulo de comparagdo (branco), sendo esta
também inoculada com as suspensdes de microrganismo.

Os resultados foram expressos em UFC/mL, através da média aritmética das

contagens de UFC/g do produto.

FIGURA 12 - ESQUEMA DO TESTE DESAFIO DO SISTEMA CONSERVANTE

SA: S. aureus

PA: P aeruginosa
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i 0,2 mL indculo EC: E coli

EC CA Al
ol
CA: C. albicans
20gpomada. . . . . AN: A niger

|

22,5 +2,52C
T NnANNANN
0 7 14 28 . H H H H H H
9 ml

salina
Dilui¢do: 10! 102 10% 10* 10 10°¢



39

Dilui¢do: 10* 102 10% 10* 10° 10°

& 00807

1mll

Y

22,5 2,5°C
3 dias (bactérias)
5 dias (bolores e leveduras)

LEITURA
4.2 .4 Estudo de estabilidade

Todos os testes de estabilidade foram iniciados 24 horas apds o preparo das
formulacdes e realizadas através da analise de pH e estudos reoldgicos em regime
dinamico-oscilatorio. As condi¢cbes experimentais para os testes de estabilidade
preliminar e acelerada foram realizadas de acordo com o preconizado pelo Guia de
Estabilidade de Produtos Cosméticos (BRASIL, 2004).

4.2.4 .1 Estabilidade acelerada

No estudo de estabilidade acelerada as formulacdes de pomada capilar
modeladora foram expostas a condicdes pouco drasticas de temperatura e avaliadas
conforme parametros descrito anteriormente em tempos determinados, como
demonstrado na TABELA 4.

TABELA 4 - CONDICOES DE ARMAZENAMENTO, TEMPERATURA E DIAS DE LEITURA DAS
AMOSTRAS SUBMETIDAS AO TESTE DE ESTABILIDADE ACELERADA

Condicao de armazenamento Temperatura (°C) Leituras (dias)
Congelador -50x+2,0 0, 5,10, 15, 30
Estufa 45,0+ 2,0 0,5, 10, 15, 30

FONTE: BRASIL (2004).



40

4.2 .4.2 Estabilidade de longa duragao

No estudo de estabilidade de longa duragdo as formulagbes de pomada
capilar modeladora hidrofilica foram armazenadas em estufa a temperatura
ambiente (25°C £ 2,5) pelo periodo de 180 dias e avaliados quanto aos parametros

supracitados.
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5 ANALISE ESTATISTICA DOS DADOS

A analise estatistica dos dados foi realizada utilizando método néao
paramétrico da analise de variancia (ANOVA) seguido pelo teste de Tukey (p>0,005)

pelo programa GraphPad Prism 6.0.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 CARACTERIZACAO ORGANOLEPTICA DAS FORMULAGCOES DE POMADA
CAPILAR MODELADORA HIDROFILICA

Os ensaios organolépticos utilizam os érgéos dos sentidos para avaliar as
caracteristicas macroscopica de um produto baseado na avaliagdo de parametros
como aspecto, cor e odor, os quais podem predizer, de imediato, o estado da
amostra e possiveis alteragbes como separacao de fases, precipitacdo e turvacao
além de se apresentarem como parametro de aceitagdo do produto pelo consumidor
(BRASIL, 2008).

Conforme os dados apresentados na TABELA 5, as seis formulagcbes de
pomada capilar modeladora quando armazenadas em estufa a temperatura
ambiente (25°C) n&o apresentaram alteragdes quanto aos parametros de aspecto,

cor e odor ao longo dos 90 dias de analise.

TABELA 5 - AVALIAGAO DE ASPECTO, COR E ODOR DAS SEIS FORMULACOES DE POMADA
CAPILAR MODELADORA ARMAZENADAS A TEMPERATURA AMBIENTE (25°C) POR 90 DIAS

Caracteristica | Tempo de F1 F2 F3 Fa F5 F6
organoléptica andlise (dia)

1 N N N N N N

5 N N N N N N

10 N N N N N N

Aspecto 15 N N N N N N

30 N N N N N N

60 N N N N N N

90 N N N N N N

1 N N N N N N

5 N N N N N N

10 N N N N N N

Cor 15 N N N N N N

30 N N N N N N

60 N N N N N N

90 N N N N N N

1 C C C C C C

5 C C C C C C

10 C C C C C C

Odor 15 C C C C C C

30 C C C C C C

60 C C C C C C

90 C C C C C C

LEGENDA: EM QUE N= NORMAL, SEM ALTERACAQ; C= CARACTERISTICO.

A partir dos resultados, foi observado que as pomadas capilares produzidas

com diferentes graus de etoxilagdo de Ceteareth-n® (n= 20 ou 25 OE) e em
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diferentes concentragdes (25% ou 30%, sendo utilizado isoladamente ou em
associagao), nao interferiram nos aspectos macroscopicos, indicando que a
temperatura ambiente (25°C) estes sistemas sao estaveis pois n&o apresentam
sinais de desestabilizacdo e que portanto encontram-se de acordo com o
recomendado pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria, a qual aceita apenas
pequenas alteragdes em produtos cosméticos quando submetidos a condicoes
criticas de exposi¢cao (BRASIL, 2004). Neste sentido, qualquer alteragao observada
em alguma das formulagdes de pomada capilar hidrofilica quando submetidas a
temperatura de exposigao (25°C) ndo seria tolerada, pois esta ndo se caracteriza
como temperatura critica, o que resultaria no retorno da formulacao inadequada a

etapa de desenvolvimento galénico.

6.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DAS FORMULAGCOES DE POMADA
CAPILAR MODELADORA HIDROFILIC

6.2.1 Potencial hidrogeniénico (pH)

A determinagédo do potencial hidrogeniénico bem como de outras técnicas
fisico-quimicas convencionais tem por objetivo pesquisar alteragbes na estrutura da
formulacdo que nao sejam perceptiveis visualmente, os quais podem indicar
problemas de estabilidade entre os ingredientes da formulagdo ou decorrentes do
processo de fabricagdo (MASMOUDI et al., 2005; BRASIL, 2004).

A TABELA 6, apresenta os valores de pH obtido para as seis formulagdes de

pomada capilar modeladora desenvolvidas, de trés lotes produzidos.

TABELA 6 - VALORES DO POTENCIAL HIDROGENIONICO (pH) DAS SEIS FORMULAGOES DE
POMADA CAPILAR MODELADORA

Lote Formulagoes
F1 F2 F3 F4 F5 F6
1 6,86 5,38 5,45 6,92 6,94 7,08
pH 2 6,75 5,42 5,59 6,50 6,43 6,85
3 6,84 5,50 5,66 6,72 6,76 6,90
Média* DP* | 6,82 +0,06 | 543+0,06 | 557+0,11 | 6,71 0,21 | 6,71+0,26 | 6,94+ 0,12

LEGENDA: * MEDIA + DESVIO PADRAO. EM QUE F1: POMADA CAPILAR A BASE DE
CETEARETH-20 (30%); F2: CETEARETH-25 (30%); F3: CETEARETH-25 (25%); F4: CETEARETH-
20 (10%) + CETEARETH-25 (20%); F5: CETEARETH-20 (15%) + CETEARETH-25 (15%); E F6:
CETEARETH-20 (20%) + CETEARETH-25 (10%). FONTE: A AUTORA (2017).
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Os dados de pH foram analisados estatisticamente através da analise de
variancia (ANOVA) seguido pelo teste de Tukey ao nivel de confiangca de 95%
(p=<0,05). Os resultados demonstram que n&do houve diferenga significativa entre os
lotes de cada formulagdo analisados. Entre as formulagbes de pomada capilar
modeladora, as formulagdes F2 (Ceteareth-25 — 30%) e F3 (Ceteareth-25 — 25%)
apresentaram valores de pH significativamente menores quando comparado ao
restante das formulagbes (5,43 * 0,06 e 5,57 + 0,11; respectivamente). Segundo
BOOCK (2007), o couro cabeludo apresenta carater levemente acido devido a
composi¢ao acidica do manto hidrolipidico, variando entre 4,5 a 6,0. Portanto, todas
as formulagdes desenvolvidas foram consideradas adequadas ao uso capilar, dentre
as quais se destacam as formulacbes F2 e F3 que demonstraram valores mais
acidos quando comparados as formulagdes restantes.

Nota-se ainda que as pomadas capilares modeladoras formuladas com a
mesma concentragao de Ceteareth-n (30%), mas com diferentes graus de etoxilagédo
(n= 20 ou 25 mols OE), formam emulsdes com valores de pH finais diferentes, visto
que a formulacéo F1 (Ceteareth-20 a 30%) apresentou valor de pH mais elevado
(6,82 £ 0,06) quando comparado a formulagdo F2 (Ceteareth-25 a 30%) (5,43 *
0,06). De acordo com BRUMMER (2006), a influéncia do grau de etoxilagdo sobre o
valor de pH pode estar relacionada com a capacidade de ionizagao do Ceteareth-n,
cujo grau é diretamente proporcional ao tamanho da cadeia etoxilada. Sendo assim
pomadas formuladas com emulsionantes mais etoxilados apresentam maior
capacidade de ionizagao, resultando em valores de pH menores, o que esta de
acordo com os resultados encontrados das formulagdes que empregaram Ceteareth-
20 e Ceteareth-25 isoladamente.

Além disso, as pomadas formuladas com os dois tipos de Ceteareth-n
associados (F4, F5 e F6) apresentaram, conforme o esperado, valores de pH final
intermediarios (6,71 += 0,21; 6,71 + 0,26 e 6,94 + 0,12, respectivamente) aos

encontrados para as pomadas formuladas com um unico tipo de Ceteareth-n.

6.2.2 Perfil de textura

Os produtos cosméticos semissoélidos sao misturas complexas de diferentes

materiais. Estes apresentam propriedades mecanicas caracteristicas a depender

dos componentes da formulagao, ou seja, comportamento mais solido ou fluido. Este
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comportamento é relevante no que se refere a adequacéao de processos de fluxo na
produgao e controle de qualidade, na previsdo da estabilidade de produtos e para o
conhecimento e controle da textura (COLO, et al., 2004).

Considerando as pomadas capilares modeladoras, estas devem apresentar
caracteristicas mecanicas aceitaveis do ponto de vista do consumidor, isto &,
facilidade de remogao da embalagem e aplicagéo, e boa capacidade de formagao de
filme.

O parametro de dureza, o qual corresponde na analise do perfil de textura a
forca maxima (g) necessaria para atingir determinada deformacéo, reflete, na pratica
a forgca necessaria para espalhabilidade do produto, ou seja, esta associado tanto na
retirada do produto da embalagem quanto da facilidade de aplicagdo do produto
cosmético (JONES; WOOLFSN; BROWN, 1997). Considerando as pomadas
capilares, sua determinacédo é de grande relevancia, visto que as formulagdes com
altos valores de dureza representam formulagdes mais rigidas e com maior
dificuldade de espalhamento (GUSKEY; SWAILE, 2001), sendo os resultados
obtidos apresentados no GRAFICO 1, abaixo

GRAFICO 1 — RESULTADOS DE DUREZA OBTIDOS PELO ANALISE DO PERFIL DE TEXTURA
DAS SEIS FORMULAGOES DE POMADA CAPILAR MODELADORA A 25°C
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LEGENDA: F1: POMADA CAPILAR A BASE DE CETEARETH-20 (30%); F2: CETEARETH-25 (30%);
F3: CETEARETH-25 (25%); F4: CETEARETH-20 (10%) + CETEARETH-25 (20%); F5: CETEARETH-
20 (15%) + CETEARETH-25 (15%); E F6: CETEARETH-20 (20%) + CETEARETH-25 (10%).

De acordo com os resultados demonstrados acima (GRAFICO 1), a
formulacéo F3 (Ceteareth-25 — 25%) apresentou o menor valor de dureza (297 g *

14,01) quando comparado as outras formulag¢des, sendo considerada a formulagéo
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mais adequada em decorréncia da maior facilidade de remog¢do do produto da
embalagem e facilidade de aplicagao capilar (GUSKEY; SWAILE, 2001).

Pode-se ressaltar também que aumento da concentragdo de Ceteareth-25®
em 5% (F2 — 30%) aumentou a dureza em 73%, quando comparado a formulagao
F3 (25%), indicando que a concentragcdo do emulsionante influencia na consisténcia
final do produto cosmético.

Nota-se, semelhantemente aos valores pH, que as pomadas formuladas
com a associagao dos dois tipos de Ceteareth-n (F4, F5 e F6) apresentaram valores
de dureza intermediarios (429 g + 62,17; 424 g * 6,11 e 438 g = 11,37,
respectivamente) aos encontrados para as pomadas formuladas com um unico tipo
de Ceteareth-n®.

A determinagdo do parametro de adesividade em produtos cosméticos é de
grande importancia no que se refere ao controle de qualidade, pois este esta
relacionado a caracteristica fisico-quimica da formulagdo, ou seja, pequenas
alteragbes deste parametro podem estar relacionadas a um possivel processo de
instabilidade cosmética e por consequéncia, perda da fungdo de pomada
modeladora. Além disso, sua determinagcdo em formulagcées de pomadas capilares &
de grande relevéancia visto que tal pardmetro esta relacionado a capacidade de
fixacdo e permanéncia da pomada capilar modeladora nos cabelos, o qual é
requisito chave para uma pomada capilar de qualidade e cujos resultados estéao
demonstrados no GRAFICO 2.

GRAFICO 2 - RESULTADOS DE ADESIVIDADE OBTIDOS PELO ANALISE DO PERFIL DE
TEXTURA DAS SEIS FORMULACOES DE POMADA CAPILAR MODELADORA A 25°C
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LEGENDA: F1: POMADA CAPILAR A BASE DE CETEARETH-20 (30%); F2: CETEARETH-25 (30%);
F3: CETEARETH-25 (25%); F4: CETEARETH-20 (10%) + CETEARETH-25 (20%); F5: CETEARETH-
20 (15%) + CETEARETH-25 (15%); E F6: CETEARETH-20 (20%) + CETEARETH-25 (10%).
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De acordo com os resultados demonstrados no GRAFICO 2, n&o houve
diferenga significativa quanto ao parametro de adesividade entre as pomadas
capilares desenvolvidas, indicando que o grau de etoxilagdo do Ceteareth-n (n= 20
ou 25 OE) e sua concentragdo na formulagao (30% ou 25% na forma isolada ou em

mistura) nao alteram este parametro mecanico da pomada capilar modeladora.

6.2.3 Comportamento reolégico

A caracterizagédo de sistemas viscoelasticos através das analises dinamico-
oscilatérias € projetada objetivando-se conhecer a natureza microestrutural do
material em estudo sem que haja destruicdo da estrutura da amostra (ZAPATA,;
BARONA; GOMEZ, 2005). Inicialmente foi realizado a varredura de tens&o para a
caracterizagado da Regido Viscoelastica Linear (RVL), afim de determinar o limite de
tensdo suportado pelo sistema sem que haja alteracdo de sua estrutura. E
importante que a analise oscilatoria seja realizada neste intervalo, pois fora dele os
valores dos mddulos elasticos (G’) e viscosos (G”) seriam menores em decorréncia
do cisalhamento da rede ja destruida (HAMINIUK, et al., 2009). O GRAFICO 3
apresenta a relagdo entre os modulos (G e G”) e a variagdo da tensdo de
cisalhamento entre 10 a 500 Pa, na frequéncia de 10 Hz, das seis formulagdes de

pomada capilar modeladora desenvolvidas.
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GRAFICO 3 - VARREDURA DE TENSAO DAS SEIS FORMULAGOES DE POMADA CAPILAR
MODELADORA, OBTIDAS EM MODO OSCILATORIO, A 10HZ E 25°C
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LEGENDA: F1: POMADA CAPILAR A BASE DE CETEARETH-20 (30%); F2: CETEARETH-25 (30%);
F3: CETEARETH-25 (25%); F4: CETEARETH-20 (10%) + CETEARETH-25 (20%); F5: CETEARETH-
20 (15%) + CETEARETH-25 (15%); E F6: CETEARETH-20 (20%) + CETEARETH-25 (10%).

Pode-se observar que na varredura de tensdo as seis formulagcdes

desenvolvidas (F1 a F6) apresentaram RVL compreendida entre 100 a 500 Pa, visto

o platdé formado para ambos os médulos G’ e G”, sendo escolhido, portanto a tensao

de cisalhamento de 100 Pa para os demais ensaios.
Para a caracterizagdao do comportamento viscoelastico das seis formulacdes

de pomada capilar modeladora, foi obtido o espectro mecéanico das formulagdes de
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pomada capilar desenvolvidas através da varredura de frequéncia, a qual variou de
0,01 a 10 Hz e tensao de cisalhamento de 100 Pa, cujos perfis estdo exemplificados
no GRAFICO 4, a seguir:

GRAFICO 4 - VARREDURA DE FREQUENQIA PARA AS SEIS FORMULAGOES DE POMADA
CAPILAR MODELADORA. G' (MODULO ELASTICO) E G” (MODULO VISCOSO), TENSAO DE
CISALHAMENTO DE 100 PA, A 25°C
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LEGENDA: F1: POMADA CAPILAR A BASE DE CETEARETH-20 (30%); F2: CETEARETH-25 (30%);
F3: CETEARETH-25 (25%); F4: CETEARETH-20 (10%) + CETEARETH-25 (20%); F5: CETEARETH-
20 (15%) + CETEARETH-25 (15%); E F6: CETEARETH-20 (20%) + CETEARETH-25 (10%).
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As emulsdes do tipo logdes, cremes e os sistemas geleificados apresentam
comportamento caracteristico quando submetidos as analises oscilatérias de
frequéncia (BRUMMER, 2006). Conforme o GRAFICO 4, na faixa de frequéncia
avaliada (0,01 a 10 Hz) o G’ (mddulo elastico) foi maior que G” (mddulo viscoso), ou
seja, apresentou comportamento viscoelastico predominantemente sdlido,
caracteristico da formacao de rede estrutural complexa, os quais nao sao afetados
em baixas amplitudes de oscilagago (AHMED; RAMASWAMY; SASHIDHAR, 2007).
Nota-se ainda que os espectros mecanicos das seis formulacdes desenvolvidas
apresentaram respostas semelhantes, ou seja, o grau de etoxilagdo do Ceteareth-n
(n= 20 ou 25 OE) e sua concentragao na formulagéo (30% ou 25% na forma isolada
ou em mistura) nao alteram o carater viscoelastico da pomada capilar modeladora.

A tan §, definida como a razdo do modulo viscoso (G”) e do modulo elastico
(G’), determinada a 1 Hz, foi utilizada para determinar a magnitude do
comportamento viscoelastico do material, sendo uma maneira complementar da
analise dos espectros mecanicos de materiais viscoelasticos (KORHONEN, et al.,
2001).

TABELA 7 - VALORES DE TAN § DAS SEIS FORMULAGOES DE POMADA CAPILAR
MODELADORA, A 25°C

Formulagao tan § G’ (Pa)
F1 0,078 125200
F2 0,035 194500
F3 0,065 124900
F4 0,082 126900
F5 0,087 119700
F6 0,094 128400

Valores de tan &
Sélido eldstico 02 > 6 < 902 Liquido viscoso
02 > & < 452 = sélido viscoelastico
452 > § <909 = liquido viscoelastico

LEGENDA: F1: POMADA CAPILAR A BASE DE CETEARETH-20 (30%); F2: CETEARETH-25 (30%);
F3: CETEARETH-25 (25%); F4: CETEARETH-20 (10%) + CETEARETH-25 (20%); F5: CETEARETH-
20 (15%) + CETEARETH-25 (15%); E F6: CETEARETH-20 (20%) + CETEARETH-25 (10%).

Conforme a TABELA 7, pode-se verificar que as seis pomadas capilares
exibiram comportamento predominantemente elastico, uma vez que os valores de
tan & foram todos menores que um (tan & <1). Neste estudo, os valores de tan &
variaram de 0,035 a 0,094, os quais encontram-se de acordo com os perfis

reologicos observados através dos espectros mecénicos (TABELA 6), em que em
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toda a faixa de frequéncia os valores de G’ apresentaram-se superiores aos valores
de G” para todas as formulagdes, o que é caracteristico da predominancia do
componente elastico.

Do ponto de vista mercadolégico, no que se refere aos modeladores
capilares sélidos, um comportamento predominantemente sdlido & ideal pois esta
intimamente relacionado a capacidade de formacao de filme e permanéncia nos
cabelos sem escoar. Sendo assim, as seis pomadas capilares modeladoras
desenvolvidas apresentam-se satisfatérias quanto ao poder de fixacdo e podem ser

alternativas viaveis para a modelacéo capilar (BRUMMER, 2006).

Considerando as seis pomadas capilares modeladoras desenvolvidas, a F3
formulada com o emulsionante Ceteareth-25 a 25% foi a que apresentou os
resultados mais satisfatérios no que se refere a formulacdo mais adequada
destinada a fixagao capilar, ou seja, caracteristicas organolépticas de aspecto, cor e
odor apropriados, pH adequado ao uso capilar (5,57 + 0,011), menor dureza em
relacédo as outras formulagdes (297 g + 14,01) e outros aspectos como adesividade e
comportamento reolégico que foram semelhantes entre todas as formulagdes.
Sendo assim, uma vez determinada a formulagdo ideal de pomada capilar
modeladora foi realizado o Teste Desafio do sistema conservante afim de se definir
o melhor sistema conservante para esta formulacdo e em seguida realizado os

estudos de estabilidade.

6.3 DEFINICAO DO SISTEMA CONSERVANTE

Os conservantes sao substancias empregadas para manter a integridade do
produto farmacéutico até o fim do prazo de validade, bem como na fase de utilizagao
pelo consumidor, de forma a proteger o usuario de contaminagao inadvertidamente
depositada durante seu uso (PAPAGEORGIOU, et al., 2010).

Considerando produtos em desenvolvimento, a etapa de definicdo do
sistema conservante ideal € requisito obrigatério para o langamento de novos
produtos, o qual é alcangada através do desafio do sistema conservante pela
contaminagdo proposital com microrganismo teste e avaliagdo da populagéo

microbiana restante em tempos determinados (ORTH; ECK, 2005).
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No presente trabalho foram avaliados trés sistemas conservante: 1-
DMDM Hidantoina e
Metilparabeno; e 3- Caprilato de glicerila, cujos resultados encontram-se descritos
nas TABELAS 8, 9 e 10 respectivamente:

Fenoxietanol; 2-

Metilparabeno, Propilparabeno e

TABELA 8 - CONTAGEM (UFC/G) DE E.COLI, S. AUREUS, P. AERUGINOSA, C. ALBICANS E A.
NIGER NO CHALLENGE TEST UTILIZANDO O SISTEMA CONSERVANTE 1 (METILPARABENO,

PROPILPARABENO E FENOXIETANOL)

Metilparabeno (0,2%) + Propilparabeno (0,02%) + Fenoxietanol (0,4%)
1 Microrganismos (UFC/g)
E. coli S. aureus P. aeruginosa C. albicans A. niger
Inéculo

(UFC/mi) 4,0x 108 7,5 x 10° 4,3 x 1068 2,2x107 8,56 x 10°
= 0 2,0 x 10* 1,0x 10° 1,2 x 105 1,4 x 10° 2,0 x 10*
'-\g/ 7 5,0 x 102 1,5x 103 <1,0x108 <1,0x108 8,0x 103
é. 14 3,56x 10! 1,0 x 10" 1,0x 10! 2,0 x 107 2,6 x 102
2| 28 2,5x 10" 1,0 x 10 1,0x 10! <10 1,9 x 102

Segundo a Farmacopeia Brasileira (2010), a qual preconiza o teste desafio
do sistema conservante, os critérios para avaliagao da eficacia antimicrobiana para
produtos classificados na Categoria 2 € a reducdo de 2 log do numero de UFC
inicialmente inoculados a partir do 14° dia e ndo haver aumento da contagem ao fim
do 28° dia para as bactérias, enquanto que para os fungos e leveduras nao deve
haver aumento do numero de UFC inicialmente inoculados a partir do 14° dia até o
fim dos 28 dias de analise.

Nota-se pela TABELA 8, que o sistema conservante 1 (Metilparabeno,
Propilparabeno e Fenoxietanol) apresentou resultado satisfatério quanto aos critérios
de eficacia antimicrobiana, revelando a redugédo de 5 logs, 4 logs e 5 logs das
bactérias inicialmente inoculadas de E. coli, S. aureus e P. aeruginosa,
respectivamente no 14° dia e sem aumento ao fim do 28° dia, semelhantemente ao
observado para os inoculos de fungos e leveduras, os quais nao apresentaram
aumento do numero de UFC inicialmente inoculados em nenhum periodo de analise.

Os parabenos sao ésteres do acido p-hidroxibenzéico e formam uma familia
de conservantes em que se destacam o Metilparabeno e o Propilparabeno, os quais
sdo os conservantes mais utilizados na atualidade (COSMETIC, TOILETRY AND
FRAGRANCE ASSOCIATION (CTFA) 2003). Estes apresentam boa atividade contra

bactérias Gram positivas e sdo comumente associadas ao Fenoxietanol, o qual
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apresenta maior atividade sobre bactérias Gram negativas, afim de se obter um
espectro de agao mais amplo e maior atividade antimicrobiana, capacidade esta
observada pelo presente trabalho, visto que houve redugdo do numero de UFCs
tanto das bactérias Gram positivas quanto das bactérias Gram negativas e também
atividade contra os fungos e leveduras (ROWE; SHESKEY; QUINN, 2009). No
Brasil, as concentracbes de uso permitida variam de 0,4%, quando utilizado
isoladamente, até 0,8% quando utilizado em associacdo com outros parabenos,
estando, portanto, as concentracbes aqui utilizadas em conformidade com o
preconizado pela legislagdo vigente (BRASIL, 2012). Apesar da grande atividade
antimicrobiana, os parabenos quando em formulacbes destinadas a pele tem
capacidade de penetrar o estrato corneo, sendo esta penetragdo inversamente
proporcional ao comprimento da cadeia ligada ao éster, o que resultou em diversos
estudos de toxicidade os quais demonstram o lado controverso de sua utilizacédo e
que impulsionaram o desenvolvimento de novos produtos cosméticos denominados
“free” parabenos (ANDERSEN, 2008).

Conforme a TABELA 9, o sistema conservante 2 (DMDM Hidantoina e
Metilparabeno) apresentou resultados igualmente satisfatorios, visto que houve a
reducao de 5 logs, 6 logs e 5 logs das bactérias inicialmente inoculadas de E. coli, S.
aureus e P. aeruginosa, respectivamente no 14° dia e manutencao de baixos titulos
ao fim do 28° dia, o qual também foi observado para os inéculos de fungos e
leveduras, que nao apresentaram aumento do numero de UFC inicialmente

inoculados em nenhum periodo de analise.

TABELA 9 - CONTAGEM (UFC/G) DE E.COLI, S. AUREUS, P. AERUGINOSA, C. ALBICANS E A.
NIGER NO CHALLENGE TEST COM O SISTEMA CONSERVANTE 2 (DMDM HIDANTOINA E
METILPARABENO)

DMDM Hidantoina (0,4%) + Metilparabeno (0,2%)
2 Microrganismos (UFC/g)
E. coli S. aureus P. aeruginosa C. albicans A. niger
In6culo

(UFC/mi) 2,8 x 107 1,7 x 107 2,2x107 1,9 x 107 3,5 x 108
= 0 5,0 x 104 1,5x 10° 4,5x10° 1,0 x 10° 5,0 x 104
% 7 1,0x 103 5,0 x 102 1,5x 103 3,56x10° 5,1 x 104
é. 14 5,0 x 102 8,0 x 101 5,0 x 10? 5,0 x 102 4,0x 10*
2| 28 <10 <10 5,0 x 10° 5,0 x 10° 1,5 x 102
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O DMDM Hidantoina (1,3-Dimetilol 5,5-dimetil hidantoina) pertence a classe
dos conservantes liberadores de formaldeido e segunda classe mais utilizada em
produtos cosmeéticos, ficando atras apenas dos parabenos (DOI; KAJIMURA,;
TAGUCHI, 2010). No Brasil € permitido a concentragdo maxima de 0,6% deste
conservante em produtos cosméticos, estando entdo a concentragao utilizadas nesta
trabalho adequadas ao regulamentado pela legislagéo vigente (BRASIL, 2012). Sua
acao antimicrobiana € mais acentuada sobre bactérias, embora também apresente
alguma atividade em bolores e leveduras, como evidenciado pelos resultados
obtidos em que houve boa atividade antimicrobiana sobre todos os inéculos
(COSMETICOS, 2016). Apesar disso, a utilizacdo do DMDM hidantoina também
apresenta ponto critico, visto que em altas temperaturas de aquecimento ocorre
liberacdo de formaldeido e a sua presenca na forma livre esta relacionada com
reacdes de sensibilizacdo dérmica, sendo inclusive listado juntamente com outros
liberadores de formaldeido com os 20 maiores alérgenos em produtos cosmeéticos
(DOI; KAJIMURA; TAGUCHI, 2010).

Como pode ser observado na TABELA 10, o sistema conservante 3 que
empregou o Caprilato de Glicerila também apresentou resultados satisfatérios
quanto ao teste desafio, em que foi observado a redugao de 4 logs, 5 logs e 4 logs
das bactérias inicialmente inoculadas de E. coli, S. aureus e P. aeruginosa,
respectivamente no 14° dia e sem aumento ao fim do 28° dia, semelhantemente ao
observado para os inoculos de fungos e leveduras, os quais ndao apresentaram

aumento do numero de UFC inicialmente inoculados em nenhum periodo de analise.

TABELA 10 - CONTAGEM (UFC/G) DE E.COLI, S. AUREUS, P. AERUGINOSA, C. ALBICANS E A.
NIGER NO CHALLENGE TEST COM O SISTEMA CONSERVANTE 3 (CAPRILATO DE GLICERILA)

Caprilato de glicerila (1,0%)
3 Microrganismos (UFC/g)

E. coli S. aureus P. aeruginosa C. albicans A. niger
Inéculo
(UFC/ml) 1,4 x 107 1,1x 107 1,1x 107 1,7 x 108 2,8 x 108
- 0 5,56 x 10° 5,0 x 104 1,0 x 10° 5,0 x 104 5,0 x 104
g 7 2,5x 103 5,0 x 103 1,0x 103 5,0 x 10? 5,0 x 104
é 14 <1,00 x 10® 5,0 x 102 <1,0x103 <1,0x10? 6,5x 103
2 28 5,0 x 10° 1,0 x 10° 5,0 x 10" 5,0 x 10° 5,0 x 10°
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Apesar da efetividade dos agentes conservantes quimicos nas preparacoes
cosméticas, atualmente ha uma crescente preocupacdo dos consumidores acerca
da sua seguranga no que se refere a reagdes de hipersensibilizagdo ou reacgdes
alérgicas, de maneira que a industria cosmética tem buscado alternativas viaveis
para esta fungdo através do emprego dos ativos autopreservantes
(PAPAGEORGIOU, et al., 2010). Os autopreservantes sao substancias que
apresentam atividade antimicrobiana, mas que n&do s&o descritas legalmente como
agentes conservantes, como € caso do Caprilato de glicerila, que apesar de ser
descrito como agente emulsionante apresenta também atividade antimicrobiana,
bem como os 6leos essénciais das plantas medicinais Lavandula officinalis, Salvia
officinalis e Eucalyptus globulus os quais tem sido reportado como bons
preservantes naturais (PAPAGEORGIOU, et al., 2010; HAMMER; CARSON; RILEY,
1999; MACCIONI, et al., 2002).

Segundo Health Facilities Institute (2017), a reducdo de 1 log de UFC
equivale a 90% de morte celular, de 2 logs (99%), 3 logs (99,9%) e assim
sucessivamente. Desta maneira, os trés sistemas conservantes testados
demonstraram boa eficacia antimicrobiana de acordo com os critérios preconizados
pela Farmacopeia Brasileira (2010), visto que todos apresentaram no minimo
reducdo de 5 logs para algum tipo de microrganismo. Apesar disso, por conta da
baixa toxicidade, inovacado e ainda pela tendéncia do mercado cosmético atual no
langamento de produtos denominados “free-parabenos” o sistema considerado mais
adequado foi o Caprilato de glicerila, o qual foi escolhido como sistema conservante
ideal para a pomada capilar modeladora desenvolvida.

Paralelamente a realizacdo do Challenge test com os trés sistemas
conservantes, foi realizado o mesmo procedimento de contaminagédo e analise em
formulacédo de Ceteareth-25 a 25% livre de conservantes (Formulagdo Controle),

cujos resultados encontram-se na TABELA 11:
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TABELA 11 - CONTAGEM (UFC/G) DE E.COLI, S. AUREUS, P. AERUGINOSA, C. ALBICANS E A.
NIGER NO CHALLENGE TEST DA FORMULACAO F3 LIVRE DE CONSERVANTE (BRANCO)

Pomada capilar F3 (Ceteareth-25 25%) sem conservantes
3 Microrganismos (UFC/g)

E. coli S. aureus P. aeruginosa C. albicans A. niger
In6culo
(UFC/mi) 2,8 x 107 1,1x 107 1,1x 107 1,7 x 107 2,8 x 108
- 0 5,0 x 10° 5,0 x 108 1,0 x 108 1,0 x 108 1,0 x 105
'-S/ 7 1,5x 108 1,5 x 108 1,0 x 108 5,0 x 108 1,0 x 108
é 14 2,7 x 107 1,0 x 107 1,0 x 108 1,0 x 108 2,5x 108
2| 28 3,1x108 5,0 x 108 5,0 x 107 1,0 x 108 3,5 x 108

A formulagdo controle foi realizada nas mesmas condicdes, porém sem
adicdo de conservante, para verificar se a propria formulagado poderia ter um efeito
bactericida ou bacteriostatico. Como pode-se observar, logo apés inoculagéo (tempo
0) houve uma redugdo na quantidade de todos os microrganismos (E. coli, S.
aureus, P. aeruginosa, C. albicans e A. niger), o que pode estar relacionado com a
fase de adaptagcao dos mesmos ao serem inseridos em um ambiente diferenciado ao
que estavam submetidos, os quais alteram a atividade metabdlica do microrganismo
e por consequéncia sua capacidade de sobrevivéncia (BEALES, 2004). No entanto
nos tempos seguintes (7, 14 e 28 dias), todos os microrganismos permaneceram
com titulos elevados possivelmente por estarem adaptados ao sistema e voltarem a
multiplicagdo celular, resultado este esperado visto que ndo houve adigdo de
conservantes. Além disso, nota-se que a formulacdo de pomada capilar per se, nao
apresenta capacidade de autopreservacao, evidenciando a necessidade da adigao
de um sistema conservante capaz de prevenir o crescimento e multiplicagcdo de

microrganismos, como os testados anteriormente.

6.4 ESTUDO DE ESTABILIDADE

A determinagdo da estabilidade de formulagdes cosméticas como as
emulsbes é ferramenta fundamental para garantir a seguranca e eficacia dos
mesmos desde a fabricacdo até o fim do prazo de validade, fornecendo indicacbes
sobre o comportamento do produto em determinado intervalo de tempo e frente a
condicbes ambientais a que possa ser submetido. Estas condigdes devem expor o

produto a condigdes que acelerem mudancas passiveis de ocorrer durante o prazo
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de validade, contudo ndo devem ser extremas de maneira que n&o ocorressem no
mercado (BRASIL, 2004).

Dentre os parametros fisico-quimicos os quais podem ser avaliados durante
um estudo de estabilidade, os valores do potencial hidrogenidnico (pH) se destacam,
pois fornecem informacbdes a respeito da estabilidade quimica da formulagao
(MASMOUDI, et al., 2005).

Como pode ser observado no GRAFICO 5, no estudo de estabilidade
acelerado foi empregado condigdes extremas de armazenamento pelo periodo de 30
dias. Quando submetidas ao armazenamento em estufa (45°C), os valores de pH
para a formulagdo F3 (Ceteareth-25 a 25%) diminuiram significativamente a partir do
15° dia até o fim do estudo (30° dia), cujos pHs foram 5,22 + 0,38 e 4,81 + 0,15,
respectivamente. Ja sob congelamento (-5°C) os valores de pH para a formulagao
F3 (Ceteareth-25 a 25%) diminuiram significativamente nos dias 10 e 15 até o fim do
estudo (30° dia), cujos pHs foram 5,34 + 0,05, 5,20 + 0,03 e 5,17 £ 0,03,
respectivamente. Segundo MASMOUDI e colaboradores (2005), decréscimos
desses valores podem estar relacionados a oxidacdo da fase oleosa com a
formagdo de cadeias oxidadas ou ainda a hidrolise de triglicerideos, manifestada
pela formacdo de acidos graxos livres. Apesar disso, mesmo sob condigdes
extremas os valores ainda permanecem dentro da faixa de pH ideal capilar, o qual
corresponde a 4 e 6,0 (BOOCK, 2007).

GRAFICO 5 - VARIACAO DO VALOR DE PH DA FORMULA(;AO~ DE CETEARETH-25 A 25% (F3)
NO ESTUDO DE ESTABILIDADE ACELERADA NA CONDICAO DE ARMAZENAMENTO EM
ESTUFA (45°C +/- 2°C) E SOB CONGELAMENTO (-5°C+/- 2°C) DURANTE 30 DIAS

7,07 —=— Estufa
—e— Congelador

6,5

1 5 10 15 30
Tempo (dias)

Ja no teste de estabilidade de longa duragdo em que as amostras foram

armazenadas a temperatura ambiente (25°C) pelo periodo de 180 dias, os valores
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de pH nao variaram significativamente, como pode ser observado no GRAFICO 6,
evidenciando assim que a emulsdao de pomada capilar desenvolvida a base de
Ceteareth-25 a 25% apresenta estabilidade quimica satisfatéria no periodo

analisado.

GRAFICO 6 - VARIACAO DO VALOR DE PH DA FORMULAGAO DE CETEARETH-25 A 25% (F3)
NO ESTUDO DE ESTABILIDADE DE LONGA DURACAO ARMAZENADA A TEMPERATURA
AMBIENTE (25°C) DURANTE 180 DIAS

7,0 -
6,5

6,0

5,0 4

4,51

4,0

1 5 10 15 30 60 90 120 180
Tempo (dias)

O estudo de estabilidade realizado através das analises reolégicas dinamico-
oscilatorias fornecerem resultados mais rapidos quando comparados as técnicas
convencionais de analise (centrifugagdo e analise organoléptica), sendo possivel
prever com antecedéncia possiveis processos de instabilidade (BONTORIM, 2009).

Como pode ser observado no GRAFICO 7, o espectro mecanico da
formulacédo F3 obtido no estudo de estabilidade acelerado (armazenamento em
estufa (45°C £ 2,0) e sob congelamento (-5°C + 2,0)) demonstram leve modificagao
dos modulos de G’ e G” apenas quando a pomada foi submetida a altas
temperaturas (45°C), em que ha um aumento do modulo G” que caracteriza um

comportamento viscoso levemente superior ao fim dos 30 dias de exposigéo.
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GRAFICO 7 - ESPECTRO MECANICO DA FORMULACé\O DE CETEARETH-25 A 25% (F3) NO
ESTUDO DE ESTABILIDADE ACELERADA NA CONDICAO DE ARMAZENAMENTO EM ESTUFA
(45°C + 2°C) E SOB CONGELAMENTO (-5°C + 2°C) DURANTE 30 DIAS

Estufa (45°C +/- 2,0) Congelador (-5°C +/- 2,0)
10°y 10° 5

10° 10° 4

G', G" (Pa)
G'. G" (Pa)

104 104

10° T T T T T 10° T T T T T
0,01 0,1 1 10 100 0,01 0,1 1 10 100

[0 (rad.s'1) ® (rad.s'1)
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—#— 15dias ' 40— 15 dias 3"
—— 30 dias G' —&— 30 dias G"

LEGENDA: G’ (MODULO ELASTICO) E G” (MODULO VISCOSO).

Ja no estudo de estabilidade de longa duracdo (GRAFICO 8), em que a
pomada capilar modeladora de Ceteareth-25 a 25% foi armazenada a temperatura
ambiente (25°C) e analisadas durante 180 dias, nota-se que nao houve diferenca

entre os médulos G’ (elastico) e G” (viscoso), demonstrando que o sistema formado

é estavel.

GRAFICO 8 - ESPECTRO MECANICO DA FORML)LACAO DE CETEARETH-25 A 25% (F3) NO
ESTUDO DE ESTABILIDADE DE LONGA DURACAO NA CONDICAO DE ARMAZENAMENTO A
TEMPERATURA AMBIENTE (25°C) DURANTE 180 DIAS
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LEGENDA: G’ (MODULO ELASTICO) E G” (MODULO VISCOSO).

Tal resultado pode estar relacionado com o comportamento predominante

solida desta emulsao, o qual pode ser caracterizado pela formacdo de uma rede
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tridimensional complexa entre os componentes da formula e assim apresentaria
maior estabilidade, seja pelo impedimento fisico em decorréncia do aspecto da
emulsdo ou pela menor atividade de agua, a qual encontra-se aprisionada na rede
complexa (BRUMMER, 2006). Segundo Schimidts e colaboradores (2009), as
formulagbes que contém alcoois graxos etoxilados de C16-18 como emulsionantes,
como é caso das formulacbes desenvolvidas com o Ceteareth-n, mostram-se os
mais adequados para o desenvolvimento de sistemas estaveis, o que foi observado
pelo presente trabalho visto que pouco se alterou dos parametros de pH e perfil
reologico ao longo dos estudos de estabilidade, visto sua importancia no que tange a

obtencao de produtos de qualidade, seguro e eficazes.



61

7 CONCLUSAO

e Caracterizacdo Organoléptica

Nao houve alteragdes dos parametros de aspecto, cor e odor das formulagoes

armazenadas a temperatura ambiente durante os 90 dias de analise.

e Caracterizacao fisico-quimica

- Todas as formulagcbes apresentaram valores de pH adequados ao uso capilar
(entre 4 e 6,0), mas as mais adequadas foram a F2 (Ceteareth-25 a 30%) e F3
(Ceteareth-25 a 25%).

- O grau de etoxilagao influencia no valor de pH da formulagéo;

- A F3 (Ceteareth-25 a 25%) apresentou o menor valor de dureza, que esta
relacionada a facilidade de aplicacéo do produto cosmeético.

- O perfil de textura demonstrou que tanto o tipo de emulsionante (Ceteareth-20
ou Ceteareth-25 isolados ou em associagéo) quanto sua concentragéo (25 ou 30%)
influenciam na dureza, mas nao no parametro de adesividade.

- Todas as formulagbes apresentaram comportamento reoldgico
predominantemente elastico, o qual € o ideal para modeladores capilares solidos
visto que estdo relacionados a capacidade de formacgao de filme e permanéncia nos
cabelos sem escoar. Em termos de magnitude do comportamento elastico as
formulacbes F2 (Ceteareth-25 a 30%) e F3 (Ceteareth-25 a 25%) se destacam, pois

apresentaram os menores valores de tan s.

Considerando todas as analises de caracterizagdo e o custo final da
formulacéo, a F3 (Ceteareth-25 a 25%) foi escolhida como a formulagdo de pomada

capilar modeladora mais adequada.

e Definicio do sistema conservante

- Os trés sistemas conservantes estudados apresentaram eficacia
antimicrobiana satisfatéria de acordo com os critérios da Farmacopeia Brasileira
frente as cepas de E. coli, S. aureus, P. aeruginosa, C. albicans e A. niger. Entre os
trés sistemas o Caprilato de glicerila foi escolhido como ideal, em decorréncia da
tendéncia mercadoldgica no langamento de produtos cosméticos denominados “free-

parabenos”.
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e Definicdo do sistema conservante

- Quando submetida a altas e baixas temperaturas (45°C e -5°C,
respectivamente) por 30 dias, ocorre alteracbes significativas de pH da pomada
capilar e um aumento do modulo viscoso (G”), predominando-se ainda o mddulo
elastico (G).

- Quando armazenadas a temperatura ambiente (25°C) por 180 dias, nao
ocorre alteragbes significativas dos valores de pH e nem do comportamento

reoldgico, evidenciando a boa estabilidade do sistema desenvolvido.
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