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RESUMO

O cabelo humano representa um componente da imagem corporal que tem um valor
indiscutivel, o que leva a industria cosmética a acompanhar as mudancas instruidas pelas
variacdes psicossocias, econdmicas e culturais, refletindo as caracteristicas fisicas de uma
pessoa, fazendo com que muitos produtos capilares surjam. Os géis fixadores fazem parte de
57,5% (em valor) dos produtos para modelagem de cabelos, estando associados a polimeros
formadores de filmes sobre o fio capilar. Para tal funcdo, o Stylize w-20° (poliquaternium-
55), um termopolimero catidnico, promove fixa¢cdo modeladora com resisténcia a dgua; € o
carbopol, um polimero muito utilizado em formulagdes como espessante e agente formador
de gel. O lancamento de novos produtos cosméticos envolve o desenvolvimento de
formulas, onde etapas como a escolha das matérias primas, técnica de preparo, estudo de
estabilidade e avaliagdo da eficdcia sdo essenciais para oferecer ao consumidor um produto
de qualidade. Para este fim, o presente trabalho teve como objetivo estudar a estabilidade e
avaliar o potencial de modelagem capilar de géis contendo poliquaternium-55. O produto de
referéncia (Gel-creme modelador Bozzano fixagdo 2%), o piloto 22 e o placebo foram
submetidas a condi¢des do estudo de estabilidade preliminar (EP), acelerada (EA) e de longa
duracdo (ELD), e avaliadas quanto as propriedades organolépticas, microscopicas e fisico-
quimicas (centrifuga, viscosidade, espalhabilidade, pH, fixacdo capilar e resisténcia a dgua).
Foi visto que todas as amostras apresentaram propriedades organolépticas e microscopicas
adequadas. Nas andlises fisico-quimicas foram identificadas diferencas entre as formulacoes,
com variacdes nos valores de pH, viscosidade, espalhabilidade, fixacdo capilar e resisténcia
a 4gua, ndo caracterizando instabilidade. Os géis contendo poliquaternium-55 tiveram sua
estabilidade comprovada demonstrando sua capacidade de fixacdo capilar, mas também foi
identificada a ndo resisténcia a 4gua sugerindo-se a encapsulagdo do poliquaternium-55 e/ou
a utilizacdo de um blend contendo poliquaternium-55, agente filmégeno e agente de
resisténcia a dgua.

Palavras-chave: Gel-creme. Poliquaternium-55. Carbopol 940. Gel-creme modelador
Bozzano fixacdo 2°. Estabilidade.



ABSTRACT

Human hair is one body image component that has an indisputable value, which leads the
cosmetics industry to follow the changes directed by psychosocial changes, economic and
cultural, reflecting the physical characteristics of a person, causing many hair products arise.
Fasteners gels are part of 57.5% (by value) of products for hair modeling, being associated
with forming polymer films on the capillary end. For this function, the Stylise w-20®
(polyquaternium-55), a cationic terpolymer promotes molding fixation with water resistance;
and Carbopol, a polymer widely used in formulations as a thickener and gel forming agent.
The launch of new cosmetic products involves developing formulas where steps as the
choice of raw materials, preparation technique, stability study and evaluation of the
effectiveness are essential to offer the consumer a quality product. To this end, the present
work was to study the stability and evaluate the potential for hair gels modeling containing
polyquaternium-55. The reference product (gel-cream shaper Bozzano fixing 2®), the driver
22 and the placebo were subjected to preliminary study conditions of stability (EP),
accelerated (EA) and long term (ELD), and evaluated the organoleptic properties,
microscopic and physicochemical (centrifugal, viscosity, spreadability, pH, hair fixing and
water resistance). It was found that all samples showed organoleptic and microscopic
properties suitable. The physicochemical analysis differences were identified between the
formulations with variations in pH, viscosity, spreadability, hair fixation and water
resistance, not characterizing instability. Gels containing polyquaternium-55 proved their
stability demonstrating their hair fixing ability, but was also detected non water resistance
suggesting the encapsulation of the polyquaternium-55 and / or the use of a blend containing
polyquaternium-55, film-forming agent and water-resistance agent.

Keywords: Gel-cream. Polyquaternium-55. Carbopol 940. Gel-Cream modeler Bozzano
fixing 2®. Stability.
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1 INTRODUCAO

O cabelo humano representa um componente da imagem corporal que tem um valor
indiscutivel do ponto de vista psicossocial, econdomico e cultural, refletindo as caracteristicas
fisicas de uma pessoa. Com a evolucdo da moda, a tendéncia trouxe a tona modelos de
penteados suaves, com aparéncia natural, promovendo um aumento na procura por produtos
de facil aplicacdo, que modelem o fio e ainda que facilitem o desembaragamento, utilizando-
se de diversas substdncias para obter o desempenho exigido pelos consumidores
(RODRIGUEZ, 1994; VELASCO et al., 2014).

Para garantir a modificacdo esperada pelo consumidor deve-se avaliar insumos que
culminam em produtos eficazes, e o Stylize w-20° tem esta caracteristica atestada pelo
fabricante. O Stylize w-20® é um termopolimero catidnico, em solu¢do aquosa, que traz
beneficios extraordindrios quando incorporados a diversas formulacdes para uso sobre os fios
capilares, que através de uma tecnologia patenteada, é a solu¢do para as necessidades dos
consumidores em criar facilmente uma modelagem com duracdo e fixacdo do penteado
durante todo dia (ISP, 2001). Outro polimero frequentemente utilizado nas formulagdes para
modelagem é o Carbopol®, pelo fato deste promover o aumento da viscosidade da formulacio
e apresentar aspecto da forma farmacéutica gel. O Carbopol® ¢ um polimero, que quando em
seu estado bdsico, apresenta-se na forma de um granulado semitransparente, muito utilizado
na industria cosmética e farmacéutica, devido sua solubilidade e a ndo reatividade com os
demais componentes da férmula, podendo estar atrelado ou ndao ao poder de fixacdo
promovida pelo gel capilar (ACOFARMA, 2016).

O lancamento de novos produtos cosméticos envolve o desenvolvimento de férmulas,
onde etapas como a escolha das matérias primas, técnica de preparo, estudo de estabilidade e
avaliacdo da eficdcia sdo essenciais para oferecer ao consumidor um produto de qualidade.
Para tanto, este trabalho objetiva acompanhar a estabilidade preliminar, acelerada e de longa
duragdo de géis-creme de Carb0p01®, contendo ou ndo poliquaternium-55 (Stylize w-20%) e
avaliar em todos os tempos da estabilidade o potencial de modelagem capilar e resisténcia a
dgua dos produtos desenvolvidos em laboratério, sendo estes comparados com o gel-creme

modelador disponivel no mercado (Bozzano®).
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 FISIOLOGIA E FORMA QUIMICA DO CABELO

O cabelo € uma fibra natural, elastica e muito resistente (BARATA, 2002). Essas
caracteristicas sdo justificadas pela presenca de 65 — 95% de queratina. A queratina € uma
proteina produzida pelos queratindcitos, através da mistura de diversos aminodcidos, sendo de
maior relevancia a cistina, pois consegue-se a formacdo de ligacOes dissulfuricas
estabilizando quimicamente e fisicamente a fibra. Lipideos, oligoelementos, 4gua e melanina
(pigmento) também fazem parte da composicdo capilar, esta varia nos diferentes
compartimentos morfoldgicos (DRAELOS, 2000; BHUSHAN, 2010).

O fio capilar € constituido por trés camadas: medula, cortex e cuticula. A medula € a
parte mais interna do fio, situada entre duas a cinco fileiras de células lado a lado, podendo
estar descontinua ou até ausente (HALAL, 2011; KOHLER, 2011). Em geral, apresenta-se
apenas como pequena massa capilar contribuindo de forma insignificante para mecénica do
cabelo (BHUSHAN, 2010).

O cortex € constituido por microfibrilas de queratina alinhadas na dire¢do do fio,
representando a maior parte da haste do cabelo, banhada por grande porcentagem de granulos
de melanina (NOGUEIRA, 2003; CHAPTER, 2016). E o cértex que compde todo o
embasamento do fio, promovendo solidez, elasticidade e permeabilidade (BOUILLON;
WILKINSON, 2005).

A cuticula é dita como uma pelicula protetora do cortex, sendo constituida por
material protéico amorfo e células planas e anucleadas (BALOGH et al., 2011). E formada
por 6 a 10 camadas de células, sobrepostas e alocadas seguindo o eixo longitudinal do fio de
cabelo (BHUSHAN, 2010). Sdo translucidas, sem pigmentos e totalmente queratinizadas. Do
ponto de vista bioquimico a cuticula é muito estiavel e resiste a forcas quimicas e fisicas
(MELLO, 2010).

A aparéncia do fio € dependente da circunstancia em que se encontra a cuticula e o
cortex capilar. Quando o rompimento das escamas que constituem a cuticula ocorre, o cabelo
apresenta-se aspero, sem brilho e com a coloragdo alterada, tornando o fio poroso e opaco,
com elasticidade e de facil rompimento (CORAZZA, 2005).

O fio de cabelo possui pH ligeiramente acido, em torno de 4,5 e 6,5, quando nao

danificado ou quimicamente tratado. Segundo Bedin (2008) neste pH, as cuticulas do cabelo
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encontram-se fechadas, mas o fio de cabelo € sensivel as alteracdes de pH. O contato com
solucdes alcalinas causa a abertura das cuticulas do cabelo, resultando na quebra da estrutura

da queratina (DIAS et al., 2007).

2.2 COSMETICOS

A palavra cosmético deriva do grego cosmos tikos, que quer dizer “habil em ordenar,
ou em decorar”. Desde a histdria antiga os cosméticos eram usados com o intuito de adornar,
camuflar e atacar nas guerrilhas, obtidos através de corantes de origem animal ou vegetal
(LYRIO et al., 2011).

A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) (2004) descreve Cosméticos,
Produtos de Higiene e Perfumes como preparacdes constituidas por substincias naturais ou
sintéticas, de uso externo nas diversas partes do corpo humano, pele, sistema capilar, unhas,
labios, O6rgdos genitais externos, dentes e membranas mucosas da cavidade oral, com o
objetivo exclusivo ou principal de limpa-los, perfumé-los, alterar sua aparéncia e ou corrigir
odores corporais e/ou protegé-los ou manté-los em bom estado.

Devido aos conhecimentos atuais e por toda a conotagdo cientifica alcancada pelos
produtos cosméticos ao nivel mundial, e em cumprimento a legislacdo especifica para o setor,
a fabricacdo destes produtos atualmente baseia-se no binomio “eficdcia e seguranga”, pois
além de cumprir suas finalidades esses produtos devem ser seguros no seu uso sem causar
efeitos indesejdveis (HEEMANN et al., 2010).

A compatibilidade entre os constituintes € de extrema importdncia para o
desenvolvimento de uma formulacdo cosmética estdvel, segura e eficaz; atendendo as
indicacdes de uso do produto (ANCONI, 2008). A escolha adequada dos componentes que
fardo parte da formulacdo € imutdvel, pois os ativos exibem caracteristicas fisico-quimicas
diferentes, podendo comprometer a estabilidade do produto. Um estudo prévio € necessario
para que seja feita uma melhor escolha a respeito dos adjuvantes farmacotécnicos, que
impedirdo possiveis incompatibilidades, assegurando a sustentacdo da estabilidade do

cosmético final (NICOLETTI; COSTA; COSME, 2009).
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2.2.1 Géis modeladores capilares

O ser humano busca constantemente novas formas de estilizar os cabelos ou de manter
o penteado, e com o avancar dos anos a moda promove o uso de penteados com estilos
suaves, naturais e maledveis, apresentando volume e facilitando o ato de pentear o fio
(RODRIGUEZ, 1994).

Os fixadores/estilizantes capilares cumprem a finalidade de permitir o controle e a
maleabilidade, proporcionar brilho e manter a forma do cabelo durante as atividades
corriqueiras do dia-a-dia, além de suportar as variagdes climéticas (VELASCO et al., 2014).
Os estudos comprovam que a escolha do produto estd relacionada com a capacidade de
fixacdo, mas também relata-se que o toque e suavidade influenciam, juntamente com a fécil
remogao do produto com shampoo (SCHWARZWALDER et al., 2007).

Segundo Barmann (2002) existem vdrios tipos de fixadores/estabilizantes como
brilhantinas, que € uma formulag¢do com alto teor lipidico, sendo o primeiro tipo de cosmético
utilizado para modelagem capilar; emulsdes, que sdo mais agraddveis por ter a sensacdo
menos gordurosa com formagdo de um filme uniforme sobre o cabelo; polimeros, formam
cosméticos plastificantes, permitindo melhor conservagdo do penteado e é facilmente
aplicavel ao cabelo; dispersdo, produto hidroalcodlico que apresenta polimeros anidnicos e
silicones em sua composi¢do; gel, responsdvel por modelar o cabelo fixando as mechas,
estando presente no mercado em diferentes niveis de fixacdo dependendo da quantidade e
fun¢do dos ativos presentes; espuma em aerossol, formulacao de maior preferéncia por ser
capaz de formar penteados com facilidade, baseada em uma fase interna gasosa e externa
emulsionada; e spray capilar, baseado na dispersdo de um agente polimérico em um solvente
ideal, formando wuma rede transparente sobre o fio (RODRIGUEZ, 1994;
SCHWARZWALDER et al., 2007; VELASCO et al., 2014).

Em destaque, os fixadores poliméricos, como supracitado permitem a manutengdo da
mudanga da forma capilar por mais tempo, formando um envoltério transparente ao redor do
fio, causando adesdo capilar e manutencdo do efeito (VELASCO et al., 2014). Estes devem
apresentar caracteristicas como: fécil aplicacdo, ndo deixar o fio pegajoso, permitir
conservacao do penteado, ndo deixar residuo no cabelo, permitir boa flexibilidade, volume,
brilho e sem promover sensacao excessiva dos fios, além de formar uma pelicula higroscépica

(SCHWARZWALDER et al., 2007). As principais formas cosméticas que tem como agente
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promotor de fixacdo dos polimeros sdo: géis, espumas em aerossol e sprays, além de géis-
cremes (HERNANDEZ; FRESNEL, 1999).

As formulagdes de gel-creme tém ganhado um grande espacgo nas farmécias magistrais
por ter obtido forca e aceitagdo no mercado brasileiro, promovida pela demanda elevada para
desenvolvimento de formulag¢des do tipo “oil-free”, caracterizada por sua menor quantidade
de dleo e apresentando aspecto de creme (LARENTES, 2009). Sdo constituido basicamente
de uma base de gel, emulsificantes, substincias oleosas ou silicones, ganhando um aspecto
leitoso ou cremoso.

O gel-creme é uma emulsdao que apresenta sua fase aquosa gelificada pelos mesmos
agentes usados na formacao de um hidrogel, como carbopol® e natrosol® (MARTINI, 2005).
Do ponto de vista galénico o gel-creme apresenta maior consisténcia em relacao as emulsoes
originais pelo fato da fase interna da emulsdo estar estabilizada através da gelificacdo da fase
aquosa (gel), consolidando a goticula da formulacdo (FERNANDEZ, 2005; SCHMIDTS et al,
2009). Do ponto de vista dermocosmético, as formulacdes gel-creme acentuam o grau de
evanescéncia da emulsdo original, desde que n3o contenha em sua fase oleosa, alta
concentracdo de substincias graxas de alta oclusao (FERNANDEZ, 2005).

Segundo Ansel, Popovich e Allen Jr. (2007) géis sdo sistemas semi-sélidos que
constituem-se em dispersdes de pequenas ou grandes moléculas em um veiculo liquido
aquoso que adquire consisténcia semelhante as geleias pela adi¢cdo de um agente gelificante.
Os géis também sdo definidos como sistemas semi-rigidos em que o movimento da fase
dispersa € restrito por uma rede tridimensional entrelacada de particulas ou macromoléculas
solvatadas da fase dispersa. O aumento da viscosidade causado pelo entrelacamento e
consequente friccdo interna € responsdvel pelo estado semi-s6lido. Podem ser subdivididos
em dois grupos, dependendo das ligacdes entre as cadeias da rede. Os do tipo I sdo sistemas
irreversiveis com uma rede tridimensional formada por ligagdes covalentes entre as
macromoléculas. Os géis do tipo II, mais comumente usados em farmécia, sdo reversiveis
pelo calor e mantidos por ligagdes intermoleculares do tipo ligagdo hidrogénio (FLORENCE;

ATWOOD, 2003).
2.3  POLIMEROS

Afirma-se que o uso dos polimeros teve inicio nos anos 1800, com a derivacdo da

celulose, vulcanizacdo da borracha e a sintese do estireno. Mas, na realidade teve inicio nos
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primérdios da civilizacdo com a formacdo do DNA e proteinas. Por defini¢cdo, polimeros sdo
cadeias grandes formadas por anéis ou cadeias de unidades de mondmeros ligadas entre si,
onde moléculas menores ou mondmeros se unem para que ocorra a formacao de polimeros,
dotados de uma cadeia estrutural de multiplas unidades iguais, que podem ser diferentes entre
si ou ndo (ABRUYN, 2011).

Devido a sua alta efici€ncia, polimeros sdo usados em pequenas quantidades em
formulagdes podendo atuar como agentes modificadores da reologia, espessantes, tensoativos,
emulsificantes, umectantes, dispersantes, preservantes, condicionantes, entre outras fungdes
(ABRUYN, 2011).

Os polimeros podem ser classificados de acordo com sua ocorréncia, estrutura,
natureza da sua cadeia, comportamento mecanico, disposi¢do espacial dos seus mondmeros,
sua morfologia e tipo de reacdo que lhe deu origem, tendo com influéncia das propriedades
poliméricas a arquitetura molecular e conformacdo (DUARTE, 2011).

Quanto a ocorréncia, sdo naturais, quando oriundos de rea¢des ocorridas na natureza, e
sintéticos quando polimeros organicos derivados de reacdes ocorridas em laboratdrio, através
da polimerizagdo de molécula simples. Podem ser reconhecidos como polimeros de cadeia
homogénea ou heterogénea (estrutura), homogénea quando formandos através da
polimerizacdo de mondmeros da mesma classe, chamados de homopolimeros; heterogénea na
ocasido em que a cadeia é composta por mais de uma unidade repetitiva diferente, chamado
de copolimero (DANIELS, 1989).

Os copolimeros sdo classificados de acordo com o posicionamento das inser¢des. Sao
ditos aleatérios quando a insercdo ocorre em qualquer regido sem uma ordem definida;
alternados para aqueles que a inser¢do ocorre alternadamente e regular; em bloco, alocagdo
ocorre em sequéncia de blocos; por fim, de inser¢ao, neste caso 0s mondmeros posicionam-se
como ramificacdes na cadeia principal. Ainda podem ser classificados como lineares,

reticulados e ramificados, determinando as propriedades do polimero (DUARTE, 2011).

2.3.1 Poliquaternium-55 (Stylize w-20")

Poliquaternium € um neologismo usado para enfatizar a presenca de centros de amodnio
quaterndrio no polimero. O poliquaternium-55 é um termopolimero catidnico, apresenta-se
como solucdo aquosa viscosa transparente, possui solidos de 19 — 21 %, pH de 3,5 — 5.5,

seguro para fabricacio de produto de cuidado pessoal sem enxague. Oferece beneficios tnicos
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e caracteristicas de performance superiores quando comparados com outros polimeros
desenvolvidos para condicionamento e modelagem capilar, promovendo também memdria do
cacho.

Formado através da reacdo de vinilpirrolidona, dimetilaminopropil metacrilamida e
metacriloilamino cloreto de propilo lauryldimonium. A cadeia lauril faz com que o polimero
seja hidrofobico, aumentando as propriedades de modelagem, a resisténcia a umidade,

resisténcia a 4gua e aumento da flexibilidade. Sua estrutura quimica estd ilustrada na figura 1

(ISP, 2001; EWG’S SKIN DEEN®, 2016).

Figura 1 - Estrutura quimica do Poliquaternium-55.
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Fonte: SAAPEDIA, 2012.

E soliivel em dgua e forma um filme hidrofébico, facilmente removivel do cabelo com
shampoo, e ndo resulta acimulo do polimero no cabelo. Proporciona orientacdo seletiva e
substantividade a queratina, através das cargas cationicas em produtos com ou sem enxague,
além de facilitar a penteabilidade e diminuir o frizz (ISP, 2001). Pode ser utilizado com
agente emoliente, condicionador, hidratante em produtos de cuidados pessoais de formacgdo de
pelicula, além de possuir potencial antisséptico e amaciante para produtos téxteis

(SAAPEDIA, 2012).
2.3.2 Carbopol
Segundo Ansel, Popovich e Allen Jr. (2007), a resina carbomer, conhecida como

carbopol, € uma matéria prima presente numa ampla variedade de formas farmacéuticas. Sao

polimeros do acido acrilico reticulados com alil pentaeritriol, modificados com acrilatos de
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alquila de Cjj a Csp, que apresentam elevada densidade aparente, como pds brancos e leves,
formando géis com viscosidade variando de 0 a 80.000 centipoise (cP). Sua estrutura quimica

estd ilustrada na figura 2.

Figura 2 - Estrutura geral do Carbopol.
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Fonte: COLGATE-PALMOLIVE COMPANY, 2016.

O carbdmer 940° forma géis hidroalcéolicos ou aquosos, transparentes e brilhantes. E
o mais eficiente de todas as resinas carbopol e possui propriedades reoldgicas adequadas. Para
que se alcance a forma gel, é necessdria a adicao de um neutralizante, podendo ser utilizado o
hidréxido de sédio ou de potdssio quando a concentracao do dlcool ndo ultrapassar os 20%, ja
a trietanolamina neutraliza géis quando a concentracdo de dlcool ndo ultrapassa os 50%,
podendo ainda ser utilizado carbonato de sédio, amonia e bdérax (ANSEL; POPOVICH;
ALLEN JR., 2007).

O carbopol € utilizado como agente emulsionante em emulsdes O/A com finalidade de
diminuir a proporcao de gorduras, viscosificante, suspensor e gelificante, dando origem a géis
transparentes, dependendo dos ativos e solventes presentes. O gel de carbopol é uma base nao
gordurosa, extensivel, onde os principios ativos vinculados a eles tem maior absor¢do, pode

ser unido a emulsdes permitindo o espessamento da fase aquosa como ocorrido com géis-

creme (ACOFARMA, 2016).
2.3.3 Caboximetilcelulose Sédica

A carboximetilcelulose sédica (CMC) é um sal sédico do éter policarboxilico da
celulose, solivel em dgua em qualquer temperatura. O sal sédico de CMC pode ser disperso
com agitacdo vigorosa em 4gua fria, antes que as particulas possam se hidratar e intumescer,
evitando que se unam, formando grumos. Quando o pd estd bem disperso, a solucdo é

aquecida com agitagdo moderada, em torno de 60° C (140° F) para mais rapida dissolugdo. A
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viscosidade do produto decresce consideravelmente em valores abaixo do pH 5 ou acima de
10 (ANSEL; POPOVICH; ALLEN JR., 2007). E empregada como agente incrementador da
viscosidade, como aglutinante e desintegrante em sélidos (VILLANOVA; OREFICE;
CUNHA; 2010).

24 ESTABILIDADE

O estudo da estabilidade de produtos cosméticos fornece informacdes que indicam o
grau de estabilidade relativa de um produto nas variadas condi¢des a que possa estar sujeito
desde sua fabricacdo até o término de sua validade (BRASIL, 2004). E a determinacio da
permanéncia das caracteristicas obtidas logo apds a fabricacdo até o fim de sua vida util,
baseadas em propriedades de um projeto e desenvolvimento racional da formulagdo
(D’LEON, 2001; KHURY, 2001).

A ANVISA (BRASUL, 2004) descreve que essa estabilidade € relativa, pois varia com
o tempo e em fun¢do de fatores que aceleram ou retardam alteracdes nos parametros do
produto. Modificagdes estas, que dentro de limites determinados podem ndo configurar

motivo para reprova-lo.

2.4.1 Estabilidade Preliminar (EP)

O estudo de estabilidade preliminar também € conhecido como teste de triagem, pois
possibilita selecionar formulacdes mais adequadas para serem submetidas ao estudo de
estabilidade acelerada. E constituido pela realizacio de testes na fase inicial do
desenvolvimento de uma formulacdo em um pequeno intervalo de tempo, empregando
extremos de temperatura com o objetivo de surgimento de possiveis reagdes indesejadas que
devem ser observadas e analisadas de acordo com a peculiaridade de cada produto. Este
estudo, ndo tem como finalidade designar a vida util da formulacdo, mas sim auxiliar na
triagem de formulagdes (BRASIL, 2004).

Como determinado pela ANVISA (BRASIL, 2004) os valores geralmente adotados
nos ciclos sdo:

e Ciclos de 24 horas a 40 £ 2°C, e 24 horas a 4 £ 2°C - durante quatro semanas.
e Ciclos de 24 horas a 45 + 2°C, e 24 horas a —5+ 2°C - durante 12 dias (6 ciclos).
e Ciclos de 24 horas a 50 + 2°C, e 24 horas a —5 + 2°C - durante 12 dias (6 ciclos).
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A periodicidade de avaliacdo das amostras pode variar conforme a experiéncia técnica,
as especificacdes do produto, as caracteristicas especiais de algum componente da formulacao
ou o sistema conservante utilizado. Os aspectos a serem avaliados sao definidos pelo
formulador, estando eles divididos em caracteristicas organolépticas (aspecto, cor, odor e
sabor) e fisico-quimicas (pH, viscosidade, densidade, espalhabilidade, centrifuga, entre

outros) (BRASIL, 2004).

2.4.2 Estabilidade Acelerada (EA)

Tem o objetivo de fornecer dados para prever a estabilidade do produto, tempo de vida
util e compatibilidade da formulagdo com o material de acondicionamento. Neste caso, sdo
empregadas condi¢des extremas de temperatura menores que o estudo anterior e tem duracdo
geralmente de 90 dias, podendo esse prazo ser estendido para seis meses ou um ano, sendo
realizados os mesmos testes do estudo anterior e o intervalo de avaliagdo € determinado pelo
pesquisador, sendo geralmente nos tempos 0, 7, 15, 30, 60 e 90 (BRASIL, 2004).

As amostras podem ser submetidas a temperatura de estufa, refrigerador, exposicdo a
radiacdo luminosa e ao ambiente. Os valores adotados para altas temperaturas (estufa) sdo: 37
+ 2°C, 40 £ 2°C, 45 £ 2°C ou 50 % 2°C; e baixas temperaturas: Geladeira 5 + 2°C e Freezer -5
+ 2°C ou -10 + 2°C. A periodicidade da avaliagdo das amostras pode variar conforme
experiéncia técnica, especificagdes do produto, caracteristicas especiais de algum componente
da formulagdo ou sistema conservante utilizado, além dos parametros avaliados que deve ser
definido pelo formulador, seguindo aqueles realizado no estudo que antecede este,

estabilidade preliminar (EP) (BRASIL, 2004).

2.4.3 Estabilidade de Longa Duragao (ELD)

Também conhecido como teste de prateleira, busca validar os limites de estabilidade
do produto. E utilizado para avaliar o comportamento do produto em condi¢des normais de
armazenamento (BRASIL, 2004).

A ANVISA (BRASIL, 2004) descreve que este estudo deve ser realizado no tempo
equivalente ao prazo de validade do produto, avaliando-o em condi¢des comuns de
armazenamento, com frequéncia de andlises periddicas até o fim do prazo estimado de

validade, ou quando se tem a intensdo de amplid-lo as andlises devem ser realizadas até
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alcancar o objetivo. Os testes realizados devem seguir os mesmos determinados para a

estabilidade preliminar (EP) e estabilidade acelerada (EA).
2.4.4 Fatores que Influenciam a Estabilidade

Cada componente, ativo ou ndo, pode afetar a estabilidade de um produto. Varidveis
relacionadas a formulagdo, ao processo de fabricacdo, ao material de acondicionamento e as
condi¢des ambientais e de transporte podem influenciar. Conforme a origem, as alteragcdes
podem ser classificadas como extrinsecas, quando determinadas por fatores externos; ou
intrinsecas, quando determinadas por fatores inerentes a formulagdao (BRASIL, 2004).

Como fatores extrinsecos a formulagcdo tem-se o tempo (envelhecimento produto),
temperatura (elevadas ou ndo), luz e oxigénio (desencadeando reacdes), umidade (alteracoes
fisicas), material de acondicionamento, microrganismos (contaminac¢do) e vibracao (BRASIL,
2004). J4 os fatores intrinsecos a formulacdo sdo caracterizados por incompatibilidade fisica
(alteracdes no aspecto fisico) e incompatibilidade quimica (pH, reacdes de 6xido-reducao e
hidrdlise, interagao entre componentes da formulacdo e com o material de acondicionamento).

As propriedade fisico-quimicas dos constituintes de uma formulacdo influenciam no
processo de estabilidade, tipo e obtencdo do sistema, podendo ser identificado fendmenos de
instabilidade. Topan (2012) cita como principais formas de desestabilizar uma emulsdo (gel-
creme) a cremacgdo ou sedimentacdo, sendo estas causadas pela variacdo da gravidade, a
floculagdo, promovida pelas forcas de atracdo de Van der Waals de forma reversivel, e a
coalescéncia, motivada pela diminui¢do e ruptura do filme entre as goticulas, ndo podendo ser
revertido este processo, a formulagdo apresentard duas fases distintas neste caso. A figura 3

ilustra a ocorréncia destes fendmenos supracitados.

Figura 3 - Representacdo dos fendmenos de instabilidade fisica de emulsdes.
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Legenda: (a) cremacdo; (b) sedimentacgdo; (c) floculagdo e (d) coalescéncia (separagdo de fases).
Fonte: TOPAN, 2012.

De forma mais abrangente, a cremacdo € uma instabilidade fisica que promoverd a
divisao de fases, podendo formar “nata da emulsdo”, causada pela diferenga de densidades
entre as duas fases, sendo que a dire¢do da instabilidade dependerd da direcdo em que a
densidae € maior, fase interna ou externa. Este efeito pode ndo ser considerado como uma
instabilidade pois a reversdo do caso pode ocorrer com uma simples agitacio (LACHMAN;
LIEBERMAN; KANIG, 2001; THOMPSON, 2006; SINKO, 2008; ALLEN JR., 2012).

A sedimentagdo € alcancada por uma diferenca de densidade entre a fase continua e a
dispersa, promovendo a migracdo de uma das fases para o topo da emulsdo (PRISTA, 1995;
JATO, 1997). Ja a floculacdo estd relacionada com o acumulo de goticulas dispersas em
aglomerados frouxos dentro da emulsdo, mas com agitacio podem ser redispersados
(AULTON, 2005).

Quando a instabilidade € irreversivel recebe a titulacdo de coalescéncia, onde as
goticulas menores fundem em maiores até total separacdo das fases, com rompimento do
filme surfactante, ndo sendo possivel reestabelecer a emulsdo com uma simples agitaciao
(THOMPSON, 2006; ALLEN JR.; ANSEL; POPOVICH, 2007; SINKO, 2008).

Para garantir a estabilidade de emulsdes € necessario que o sistema emulsionado seja
compativel quimicamente e fisicamente com todos os constituintes da formulacdo e
principalmente com o ativo, além de proteger a emulsdo contra extremos de temperatura

(ZANON, 2010).
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3 OBJETIVOS

3.1 OBIJETIVO GERAL

Analisar a estabilidade preliminar, acelerada e de longa duragao, avaliando o potencial
de modelagem capilar de géis-creme contendo concentracdes diferentes de Carbopol,

associado ou ndo ao poliquaternium-55.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Formular um gel-creme modelador capilar contendo Carbopol e/ou poliquaternium-55.

e Analisar a estabilidade preliminar, acelerada e de longa duracdo das formulagdes
desenvolvidas;

e Avaliar as propriedades organolépticas, microscépicas e fisico-quimicas de géis-creme
contendo Carbopol e/ou poliquaternium-55.

e Auvaliar o potencial de modelagem capilar e resisténcia a dgua.



4 MATERIAIS E METODOS

4.1

4.1.1

4.1.2

MATERIAL

Substancias e Reagentes

Agua deionizada;

Alcool cetilico (Isofar®);

Alcool cetoestearilico etoxilado 20 OE (Codossal Quimica LTDA®);
Alcool cetoestearilico (Codossal Quimica LTDA®);

Carbopol 940® (Codossal Quimica LTDA®);
Carboximetilcelulose Sédica (CMC) (Codossal Quimica LTDA®);
Dimeticone (DMN) (Codossal Quimica LTDA®);

Glicerina (Isofar®);

Metilparabeno (ProQul’mica®);

Pantenol 5% (Bepant01®) (Bepant01®);

Polietilenoglicol (NEON®);

Poliquaternium-55 (Stylize w-20%) (ISP®);

Propilenoglicol (Codossal Quimica LTDA®);

Sepigel® (Chemyunion®);

Trietanolamina (Codossal Quimica LTDA®).

Equipamentos

Agitador mecénico (Fisaton® 713 e 715);
Balanca Analitica (Bioprecisa® FA-2104N);
Centrifuga (CentriBio®);

Chapa aquecedora (Thelga®);

Estufa (SX-DTME®);

Miquina Fotogréfica (Sony® DSC-WX60);
Microscépio 6tico (Physis®);

pHmetro (QUIMIS® Q400MT);
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4.1.3

Refrigerador (Electrolux®);

Viscosimetro Rotativo Anal6gico (QUIMIS® Q-860A21).

Vidrarias e Utensilios

Bastoes de vidro;

Béqueres de 50, 250, 600 mL;
Borrifador;

Cilice graduado;

Espatula pao duro;

Espétulas de aluminio;
Laminas;

Laminulas;

Papel aluminio (Royalpacte®);
Placas de vidro (20cm x 20cm);
Provetas de 50, 100 e 500 mL;
Régua graduada (WaiEu®);
Seringas de 20 mL;

Tubos para centrifuga;

Vidro relégio.

4.2 METODOLOGIA
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O presente trabalho foi desenvolvido na Farmacia Escola Manoel Casado de Almeida

da Universidade Federal de Campina Grande, campus Cuité-PB.

4.2.1

Formulagdo Teste

At o x A®
Tendo como produto de referéncia o gel-creme modelador Bozzano Fixagdo 2, foram

selecionadas as matérias-primas que correspondiam ao rétulo do produto. A partir desta

formulagdo, foram desenvolvidas 23 formula¢des piloto, avaliando-se a obtencdo do gel-
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creme mais estdvel macroscopicamente, com valores de viscosidade (15000 — 35000 cP) e pH
(5 - 6) desejaveis.

Os componentes incorporados ou nido a formulacdo e as respectivas porcentagens
caracterizaram as varidaveis do processo de desenvolvimento das formulagdes-teste. A tabela 1
descreve a funcdo, composicdo e concentracdo dos reagentes utilizados no gel-creme

modelador Bozzano fixagdo 2 e na producdo dos pilotos 1 a 23.



Tabela 1 - Fun¢do, composicdo e concentracdo dos reagentes utilizados no gel-creme modelador Bozzano fixagdo 2 e na producio dos pilotos 1 a 23.
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CONCENTRACAO (%)

FUNCAD REAGENTES
BOZZANO P1 P2 P3 P4 PS P§ P7 PR3 P3 PI0 PI1 P12 P13 P14 P15 P16 P17 P12 P19 P30 P21 P22 P23
SEPIGEL X X X X X X X X X X X X ;-_.-, Ighs 2gts X X X X X X X X X
POLIVINILPIRROLIDONA S T S S S EES D GEE GHES SEN GHS SHND GEND SHNS GHN GHED GEES GHE SN S S SR S
POLIMEROS CARBOMERO v g5 1 2 0303 030303 X X X 05 03 03 0301501503 03 03 03 03 03
POLIMIDA-L A T S S S SEE D GHE GHES SEN GHNS SHND GEND SN GHN GHED GHED GHES SN S S S S
CARBOXIMETILCELULOSE X XX X % X X X X 1 2 15 0% X X N X M N XA A AN
COPCLIMERO DE ESTIRENO/VP Voo X X X X X X X X X X X X X % X X X X X X X X

PROMOTOR DE

MODELAGEM POLIQUATERNIUM-55 v 2 2 2 1 1 19051 2 2 2 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
ESPESSANTE PEG-400 v 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 5 2 2 ¥ 5 §
PANTENOL v 2 2 2 1 % 2 2 1 2 1 2 2 1 1 2 2 1 1 12 21 1 1 1
UMECTANTE GLICERINA v 5 5 § § § §5 §5 § § § §5 § § §5 § § § § § § § § §
SILICONE DIMETICONE v 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
NEUTRALIZANTE TRIETANOLAMINA v 05 05 05 Q5 05 05 05 Q5 Q05 05 05 OS5 Q5 Q5 05 OS5 OS 05 OS5 Q05 05 Q5 QS
CONSERVANTE HIDROXIMETILGLICOLATO DE S0DIO A S T S S SEES S GHE GRS SEN GHS SEND GEND SN GHN GHED GHES GHE SN S S S S
METIL PARABENO ¥ 0150415015 015 0,15 015 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15
ALCOOL BEENILICO YoooX X X X X X X X X X X X X X X X X X oA X A KK
ALCOOL CETOESTEARILICO Voo X X X X X X X X X X X X X X X 3 o3 3 % onoA N
CERAS ﬂlLcnoéLEirgggtEA:lignglgﬁiuumo v 2 2 2 2 ¥ 2 2 2 2 2 2 2 2 2 % 2 X X %X 3 6 & 3
CETEARAMIDOPRGPILDIMANIC A T S S S SEE D GHE GHES SEN GHNS SHND GEND SN GHN GHED GHED GHES SN S S S S
ALCOOL CETILICO X X X ¥ ¥ 2 2 2 1 3 2 2 2 » 12 3 2 3 3 3 3 6 6 3
BUTILFENIL PROPIONAL A T S S S SEE D GHE GHES SEN GHNS SHND GEND SN GHN GHED GHED GHES SN S S S S
I FRAGANCIA vooX X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X
LINALOL A T S S S SEE D GHE GHES SEN GHNS SHND GEND SN GHN GHED GHED GHES SN S S S S
D-LIMONENO A S T S S SEES S GHE GRS SEN GHS SEND GEND SN GHN GHED GHES GHE SN S S S S
VEICULOS CICLOPENTASSILOXANO vooX X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X
AGUA v’ 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100

Fonte: Autoria propria.
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A metodologia utilizada para os Pilotos 1 ao 6 (tabela 1) foi a seguinte: Inicialmente o
Metilparabeno foi dissolvido em quantidade suficiente (qs) de agua a 65°C. Ainda sob
aquecimento foi vertido o ACE 20 OE (4lcool cetoestearilico etoxilado 20 OE) (e/ou alcool
cetilico para os pilotos 5 e 6) e agitado com o auxilio de bastdo de vidro. O conteido obtido
foi vertido em um béquer com capacidade de 250 mL contendo os demais componentes da
formulagdo sob agitacdo (carbopol®, PEG, dimeticone, glicerina, D-pantenol, &4gua,
trietanolamina). O poliquartenium-55 foi incorporado a formulacdo apds a obtengdo do gel-
creme sob agitacdo manual. O esquema da técnica de preparacdo 1 pode ser visualizado na

figura 4.

Figura 4 - Técnica de preparacao 1 aplicada na produgado do gel-creme.

METILPARABENO 220, ¢ o dous m
Até 657 ACE

50 mL Chapa Agquacedera 4

YA u

Carbémero
Glicaring
PEG-P0M

Trietonelaming

-
] 5% CREME CONCENTRADO
o A65°C

Pantenal
DMmN
Agua

Fonte: Autoria propria.

A técnica de emulsificacdo de baixa energia (EBE), desenvolvido por Joseph Lin em
2001 foi utilizada para preparo dos pilotos 7 a 11 e 16 a 19 (tabela 1) foi realizada utilizando.
Em uma primeira etapa foi misturada a alta temperatura (75°C) e sob agitacdo mecanica 40%
da fase aquosa e 100% da fase oleosa. A fase aquosa foi composta pelo gel base (Carbopol ou
CMC, nipagin, dimeticone, glicerina, polietilenoglicol, pantenol, trietanolamina e 4gua)
preparado previamente (ACOFARMA, 2016). A fase oleosa foi composta por ceras
autoemulsiondveis (dlcool cetoestearilico etoxilado 20 OE, alcool cetilico e dalcool
cetoestearilico). Em seguida, ao gel-creme concentrado obtido, foi vertido a temperatura
ambiente e sob agitacdo manual, os 60 % restante da fase aquosa. O poliquartenium-55 foi
adicionado no final do processo a temperatura ambiente, como pode ser visto na figura 5. Os
pilotos 12, 13, 14 e 15 (tabela 1) também foram produzidos através desta metodologia, mas

com adi¢do do sepigel® apos incorporacdo do poliquartenium-535.
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Figura 5 - Técnica de preparacdo 2 aplicada na producgdo do gel-creme.

FASE AQUOSA FASE OLEQSA
[-. A0% 100%

Chapa Aquecedors 85° C
"\ Gel-creme | p
i concentrado

GEL-CREME |

N Vertido
h | ostends

GEL-CREME | |, [ POLIQUATERNIUM- | |
_PLACEBO | 55

Fonte: Autoria propria.

A preparagdo dos pilotos 20 a 23 (tabela 1) ocorreu seguindo o processo convencional

de emulsificag¢do, desenvolvido por Griffin em 1940, como exposto na figura 6.

Figura 6 - Técnica de preparagdo 3 aplicada na producio do Gel-creme.

Alcool Cetoestearilica |
Etoxilado
Alcaol Catilico
Nipagin Chapa Aquecedors ! Poliquaternium-55 |

i
G Trietanolamina o ‘G
L

—— Dimeticone \
| C-pantenol PR

Carbopol 340 ‘ Palietilenoglicol Até atingir 80°C
— = i
Glicerina

o I Fase Olecsa
Agua
deionirada Fase Aquosa

Vertids =" o

By ]

20 min. =

‘ GEL-CREME ‘

Fonte: Autoria propria.

* Fase A (aquosa) - Em um béquer contendo a dgua deionizada, foi incorporado o
carbopol 940® previamente pulverizado. Quando totalmente solubilizado, foi acrescido o
polietilenoglicol, dimeticone, D-pantenol, glicerina, metilparabeno e trietanolamina até
ocorrer a transformacdo do gel com pH desejado.
* Fase B (oleosa) - Foi pesado e calculado a quantidade equivalente de ceras e polimero
— poliquartenium-55. Todos os componentes da fase B foram misturados em um béquer
com capacidade 100mL.
A fase A e a fase B foram submetidos ao aquecimento separadamente e ao atingirem a
temperatura de 80°C, a fase B foi vertida na fase A sob agitacdo constante por 20 min, dando

origem ao gel-creme.
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4.2.2 Formulacao do Gel-Creme Placebo

A preparacdo do gel-creme placebo foi realizada utilizando a mesma formulagdo do
piloto escolhido, mas com exclusido do poliquaternium-55, buscando avaliar a capacidade do
Carbopol 940® em modelar o cabelo. A metodologia aplicada foi a técnica de preparo 3,

baseada nos principios de Griffin (1940).

4.2.3 Ensaios de Estabilidade Preliminar (EP), Acelerada (EA) e de Longa Duracdo (ELD)

No estudo de estabilidade preliminar, amostras do produto de referéncia (gel-creme
Modelador Bozzano® Fixacdo 2), gel-creme preparado (piloto 22) e placebo foram submetidas
a condi¢des de estresse, visando acelerar o surgimento de possiveis sinais de instabilidade.
Uma quantidade de 150 mL de cada preparacdo foi acondicionada em triplicata em
embalagens plasticas com tampa, envoltas por papel aluminio, contendo 50 mL cada. Durante
12 dias, as formulagdes foram submetidas a aquecimento em estufa a temperatura de 45°C +
3°C e resfriamento em freezer a temperatura de -5°C £ 2°C, completando assim, os ciclos de
24 horas alternados de aquecimento e resfriamento, provocando um choque térmico na
preparagdo (BRASIL, 2004). Avalia¢do organoléptica, microscopica, fisico-quimica, fixacao
capilar e resisténcia a d4gua foram realizadas no tempo 0 e 12 de estudo.

Para os ensaios de estabilidade acelerada, as amostras (triplicata) foram submetidas ao
armazenamento em temperatura de estufa 45°C + 2°C durante 60 dias (BRASIL, 2004).
Avaliacdo organoléptica, microscOpica, fisico-quimica, fixacdo capilar e resisténcia a agua
foram realizadas nos tempos 0, 15, 30 e 60 de estudo.

Os testes de estabilidade de longa duracdo (avaliacdo organoléptica, microscopica,
fisico-quimica, fixacdo capilar e resisténcia a dgua) foram realizados nos tempos 0, 15, 30 e
60 dias, onde as amostras em triplicata, foram armazenadas em temperatura ambiente (25 +

2°C) durante todo o tempo de estudo (BRASIL, 2004).

4.2.3.1 Avaliacdo Visual e Caracteristicas Organolépticas
As amostras foram analisadas visualmente quanto a cor e aspecto nos intervalos
estabelecidos para os estudos de estabilidade com avaliacdo em triplicata (BRASIL, 2004),

utilizando os critérios de avaliagdo a seguir para cada parametro:
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e Agspecto: (N) Normal, sem alteracdes; (LS) Levemente separado ou precipitado; (S)
Separado, turvo ou precipitado; e (IS) Intensamente separado, turvo ou precipitado;

e Cor: (N) Normal, sem alteracdes; (LM) Levemente modificada; (M) Modificado; e
(IM) Intensamente Modificado;

4.2.3.2 Avaliacdo Microscopica

Uma gota, das amostras diluidas foi colocada em ladminas de vidro e sobre elas uma
laminula. As amostras foram submetidas a andlise microscopica em microscopio Optico
Physis®, visando observar caracteristicas da formulagdo, como goticulas e homogeneidade
(FERRARI, 2002). As formulacdes foram diluidas da seguinte forma: 0,5 g de formulacao
para 5 mL de 4gua e 5 mL de propilenoglicol (LEVIUS; DROMMOND, 1953). Todas as
andlises foram feitas em um aumento de 40x e com o auxilio de uma camera fotografica

foram capturadas as imagens obtidas.

4.2.3.3 Teste De Centrifugacdo

Amostras de 5 g foram centrifugadas a 3.500 rpm durante 15 minutos (MARQUES;
AZEVEDO; FALCAO, 2015). Foi classificado da mesma forma que o aspecto citado na

avaliacdo organoléptica. As andlises foram realizadas em triplicata.

4.2.3.4 Determinagdo da Viscosidade

A viscosidade foi determinada utilizando-se um viscosimetro rotativo analdgico, no
qual foi escolhido o spindle 4 e a velocidade de 6 rpm, por estes serem os mais apropriados
para formulacOes do tipo gel-creme com alta viscosidade (BRASIL, 2004). Sendo a leitura
realizada apds verificacdo da auséncia de bolhas e em triplicata.

Os valores em cP obtidos na leitura foram aplicados na equacdo 1 de viscosidade

absoluta (n) a seguir:

n=Kxa (1)

Onde:
n = Viscosidade Absoluta; K = Coeficiente (para o spindle 4 com velocidade 6 rpm o

coeficiente é de 1000); a = Valor lido no aparelho (angulo de deflexao).
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4.2.3.5 Espalhabilidade

A verificacdo da espalhabilidade foi realizada utilizando duas placas de vidro (20 cm x
20 cm). Um 1 mL (determinado por meio de uma seringa) de cada formulacao foi colocada
sobre uma placa de vidro, sendo colocado sobre a amostra a segunda placa de vidro com 200
g. Ap6s 1 minuto, foi aferido a superficie abrangida utilizando uma régua graduada, medindo
o diametro em duas posi¢Oes opostas, e esses valores foram calculados utilizando a férmula
do didmetro médio (BORGHETTI; KNORST, 2006; MARQUES; AZEVEDO; FALCAO,
2015).

A espalhabilidade (E1), determinada a 25°C, foi calculada por meio da equacao 2:

)
Onde:

Ei = espalhabilidade da amostra para massa i (mm); d = didmetro médio (mm); & = 3,14

4.2.3.6 Determinagdo do pH

A determinagdo do pH foi efetuada em pHmetro, calibrado com solu¢des tampao pH
4,0 e 7,0, inserindo o eletrodo diretamente nas amostras (BRASIL, 2004). As analises foram

feitas em triplicata.

4.2.3.7 Avaliacdo do Poder de Modelagem e Resisténcia a Agua

A técnica empregada para avaliacdo do poder de modelagem foi utilizada para avaliar
a eficidcia do produto de referéncia, como também para determinar a escolha do melhor
produto manipulado. Sendo assim, em todos os tempos de estudo de estabilidade preliminar,
acelerada e de longa duragdo foram aplicadas as técnicas de avaliagdo de poder de modelagem
e resisténcia a dgua.

Seguiu-se a metodologia de Zhou e colaboradores (2011), com modificacdes (figura
7), onde foram usadas mechas de cabelo padronizadas, com peso médio de 0,886 g e
comprimento de 20 cm, onde foi aplicada uma quantidade padronizada das amostras (0,5 g).
A quantidade de gel-creme foi distribuida sobre o cabelo, usando movimentos lineares, de

cima para baixo, depois foram feitos cachos e presos com presilhas, apds secar a mecha de
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cabelo, a presilha foi retirada e o comprimento do cacho foi aferido com uma régua graduada.
Para avaliar a resisténcia a dgua, foi umedecido cada cacho com trés borrifadas de dgua, sendo
o comprimento do cacho aferido novamente. As andlises foram realizadas em triplicata. Os
resultados serdo apresentados em porcentagem de caimento do cacho, tanto para o poder de
fixagdo como para resisténcia, sendo os resultados da resisténcia capilar correlacionado com o

poder de fixacao.

Figura 7 — Esquema de avaliacdo do poder de modelagem e resisténcia a dgua.

mpmdutﬂ

‘ 3 borrifadas de agua ‘

Quando seco

Ly

Legenda: (A) Mecha de cabelo sem produto; (B) Mecha de cabelo com produto presa com presilha;
(C) Mecha de cabelo com produto sem presilha; (D) Mecha de cabelo com produto e umedecida.
Fonte: Autoria prépria.

4.2.4 Analise estatistica

Os dados obtidos nos estudos de EP, EA e ELD tiveram sua variancia avaliada através
do teste t de Student, de maneira pareada e ndo pareada. Utilizou-se do software GraphPad
Prism 7° para avaliar os resultados, tendo um intervalo de confianca de 95%. Valores de p <

0,05 foram considerados significativos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 FORMULACOES TESTE

No presente estudo, foi utilizado o gel-creme modelador Bozzano® fixacdo 2 como
produto de referéncia para a formulacdo do gel-creme modelador capilar. Como ponto de
partida, alguns dos componentes do produto de referéncia foram utilizados conforme descrito
na tabela 1 e trés técnicas de preparo foram avaliadas. Para os pilotos 1 ao 6 (técnica de
preparo 1) tornou-se invidvel sua producao, pois percebeu-se uma coalescéncia da formulagao
com separacdo de fases ao final da agitacdo manual, processo em que duas ou mais goticulas
da fase dispersa aproximam-se uma da outra com energia suficiente para fundirem-se e
formarem uma goticula maior, deixando a formulacdo com uma instabilidade fisica
irreversivel (TOPAN, 2012).

Este fendmeno pode estar atrelado primeiramente a incompatibilidade entre a
concentragdo dos polimeros presentes na composi¢do da formulacdo e a inviabilidade da
metodologia utilizada, pois segundo Lin e colaboradores (1980) seria necessario no maximo
60% de fase aquosa fria a ser incorporado no gel-creme concentrado, pois com adi¢do de
grande quantidade de fase fria pode ocorrer choque térmico e mudanca significativa nas
propriedades reoldgicas da formulacdo. Assim sendo, foi preconizada a utilizacdo da
metodologia descrita por Lin (2001).

Na continuidade do estudo, o método de Lin, Emulsificacdo de Baixa Energia (EBE)
(técnica de preparo 2) foi aplicado para os pilotos 7 & 19, ndo sendo observado nenhuma
separacdo de fases apds centrifugacdo. No caso dos pilotos 7a 11 e 16 e 17 pequenos grumos
nao soliveis foram visualizados na andlise macroscOpica e uma baixa viscosidade foi
caracterizada comparada com a viscosidade do produto de referéncia, estando inclusive
inferior a esperada (15000 — 35000 cP). Os pilotos 12 ao 15 apresentaram-se extremamente
pegajosos, devido a incorporacdo do sepigel®. Apesar do 18 e 19 terem apresentado a
viscosidade ideal, seu poder de fixacao foi nulo.

Os pilotos 20 a 23 foram manipulados seguindo a técnica de preparo 3, em que os
resultados encontrados foram géis-cremes estdveis, esbranquicados e com auséncia de
grumos, muito semelhantes com o gel-creme modelador Bozzano® fixacdo 2 (produto de
referéncia). Em continuidade, os 4 pilotos supracitados foram submetidos a avaliagao do

poder de fixac@o, conforme exposto na figura 8.
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Figura 8 - Mechas de cabelo sem produto (A), com o produto de referéncia (B) e com a formulacio
piloto 20, 21, 22 e 23 respectivamente.

Fonte: Autoria prépria.

A figura 8 mostra 6 amostras de fio capilar medindo 20 cm de comprimento, onde A é
o fio capilar sem produto, B é a mecha com o produto de referéncia e as 4 seguintes amostras
capilares, contendo 0,5g dos pilotos 20 a 23, respectivamente. A amostra de fio capilar A,
apresenta-se liso e sem formacdo de cacho, diferente da amostra B que pode-se identificar a
modelagem de cacho com caimento desejavel. Entre as amostras de fio capilar contendo os
pilotos 20 a 23, a formagdo de cacho definido com caimento modelado foi constatada na
amostra capilar contendo o piloto 22.

O piloto 22 foi o escolhido para dar continuidade aos estudos de estabilidade
preliminar, acelerada e de longa duragdo, por apresentar caracteristicas organolépticas, fisico-

quimicas e de fixagdo compativeis com o produto de referéncia.

5.2 PREPARO DO GEL-CREME PLACEBO

O gel-creme placebo foi produzido utilizando a mesma metodologia aplicada para o

piloto 22 apresentando-se ideal para continuidade dos estudos, pois ndo foi identificada

nenhuma instabilidade imediata (GRIFFIN, 1940).
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5.3 TESTES DE ESTABILIDADE PRELIMINAR (EP), ESTABILIDADE ACELERADA
(EA) E ESTABILIDADE DE LONGA DURACAO (ELD)

5.3.1 Avaliacdo visual e caracteristicas organolépticas

Comparando as caracteristicas organolépticas do gel-creme modelador Bozzano®
fixacdo 2 com o géis-creme manipulados (piloto 22 e placebo), foi observado no estudo de
estabilidade preliminar, acelerada e de longa duracdo que as amostras se mantiveram estdveis

quanto ao aspecto e cor, estando os resultados expressos no quadro 1.

Quadro 1 - Caracteristicas organolépticas do produto de referéncia, piloto 22 e placebo em estudo no
ensaio de Estabilidade Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e Estabilidade de Longa Duracao

(ELD).
CARACTERISTICAS ORGANOLEPCTICAS
ASPECTO COR
ENSAIO TEMPO REFERENCIA PILgTO PLACEBO | REFERENCIA PILZ(;TO PLACEBO
EP T, N N N N N N
T, N N N N N N
T, N N N N N N
EA T;s N N N N N N
Tso N N N N N N
Teo N N N N N N
T, N N N N N N
Tis N N N N N N
ELD Tso N N N N N N
Teo N N N N N N

Legenda: (N) Normal, sem alteracdo; (LS) Levemente Separado, turvo ou precipitado; (S) Separado,
turvo ou precipitado; (LM) Levemente Modificado; (LR) Levemente Reduzido.
Fonte: Autoria prépria.

As propriedades sensoriais dos produtos cosméticos influenciam o consumidor de
forma psicologica e fisiologica, produzindo impressoes e sensagdes (MORAES, 2007). Os
parametros de qualidade a serem verificados nos géis-creme incluem a andlise de
caracteristicas organolépticas, pois mudancas de cor e odor podem indicar alteracdes quimicas
ou contamina¢do microbioldgica (FERREIRA, 2008). Por meio das andlises de dados obtidos
na tabela 2, verificou-se que nenhuma formulacdo avaliada, durante o periodo de EP, EA ou

ELD apresentou sinal macroscopico de instabilidade.
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5.3.2 Avaliac@o Microscépica

Na avaliacdo microscépica, todas as amostras apresentaram goticulas de tamanho ndo
uniforme com filme surfactante definido, durante todo o periodo de estudo quando submetidas
a condic¢des varidveis de temperatura de armazenamento, indicando uma provavel estabilidade
na avalicdo microscopica (CUNHA; SILVA; CHORILLI, 2009). A estabilidade dos géis-
cremes € indicada, por ndo ter ocorrido mudangas grosseiras, ndo sendo identificada em um
determinado intervalo de tempo, teoria descrita por Morais e colaboradores (2006). As
imagens obtidas na andlise microscopica com os estudos de EP, EA e ELD estdo expostas nas

figuras 9, 10 e 11, respectivamente.

Figura 9 - Imagens microscépicas do produto de referéncia (BZ), piloto 22 e placebo (PCB) em estudo
de Estabilidade Preliminar (EP).

Legenda: Gel-creme modelador Bozzano fixagao 2 tempo 0 (BZ ty); Gel-creme modelador Bozzano
fixacd@o 2 tempo 12 (BZ t»); Piloto 22 tempo 0 (P22 t,); Piloto 22 tempo 12 (P22 t;,); Gel-creme
placebo tempo 0 (PCB ty); Gel-creme placebo tempo 12 (PCB ty»).

Fonte: Autoria propria.

Na figura 9, observa-se as amostras no ty e ap6s submetidas a ciclos gelo-degelo em
condicdes extremas de temperatura (estufa a temperatura de 45°C + 3°C e resfriamento em
freezer a temperatura de -5°C + 2°C), acelerando os efeitos de possiveis instabilidades
extrinsecas, promovidas pelo tempo, causando envelhecimento da formulacdo, e pela
temperatura, acelerando processos distintos como turvacdo, viscosidade, aspecto, cor,
precipitacdo e cristalizacdo do produto (BRASIL, 2004). Verifica-se que apos 6 ciclos gelo-
degelo as amostras P22 e placebo apresentaram uma leve perda da definicio do filme
interfacial, comparado ao tempo zero dos respectivos produtos. Esta observacao pode ser

justificada pelo fato de alteragdes térmicas causarem maior degradacao dos polimeros (REIS,
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2016). No caso do produto de referéncia, ndo foi observado nenhuma variacdo nos aspectos
morfoldgicos da goticula. No entanto, essa variacdo ndo determina a reprova¢do do produto,

isto porque € necessdrio a avaliagdo de um conjunto de parametros fisico-quimicos.

Figura 10 - Imagens microscdpicas do produto de referéncia, piloto 22 e placebo em estudo de
Estabilidade Acelerada (EA).

Legenda: Gel-creme modelador Bozzano fixagdo 2 tempo 0 (BZ ty); Gel-creme modelador Bozzano
fixag@o 2 tempo 15 (BZ t;5); Gel-creme modelador Bozzano fixacdo 2 tempo 30 (BZ t;0); Gel-creme
modelador Bozzano fixacdo 2 tempo 60 (BZ t4); Piloto 22 tempo 0 (P22 t,); Piloto 22 tempo 15 (P22
t15); Piloto 22 tempo 30 (P22 t3); Piloto 22 tempo 60 (P22 t4); Gel-creme placebo tempo 0 (PCB t);
Gel-creme placebo tempo 15 (PCB t;5); Gel-creme placebo tempo 30 (PCB t;); Gel-creme placebo
tempo 60 (PCB tg).

Fonte: Autoria propria.

No estudo de estabilidade acelerado (figura 10), as mesmas amostras utilizadas no
estudo anterior, foram submetidas a condi¢des amenas de temperatura, no entanto, com tempo
de estudo mais prolongado. Verificou-se que a temperatura é um fator preponderante para
determinagdo da estabilidade dos produtos, pois de acordo com os resultados elencados na
figura 10 visualiza-se goticulas definidas, com variacdo minima de tamanho, do tempo zero

até o tempo sessenta, quando submetido a uma temperatura constante de 45° C +2° C.
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Figura 11 - Imagens microscopicas do produto de referéncia, piloto 22 e placebo em estudo de
Estabilidade Longa Duracao (ELD).

Legenda: Gel-creme modelador Bozzano fixagdo 2 tempo O (BZ t); Gel-creme modelador Bozzano
fixacdo 2 tempo 15 (BZ t;5); Gel-creme modelador Bozzano fixacdo 2 tempo 30 (BZ t39); Gel-creme
modelador Bozzano fixacdo 2 tempo 60 (BZ t4); Piloto 22 tempo 0 (P22 t;); Piloto 22 tempo 15 (P22
t5); Piloto 22 tempo 30 (P22 t5); Piloto 22 tempo 60 (P22 t4); Gel-creme placebo tempo 0 (PCB ty);
Gel-creme placebo tempo 15 (PCB t;5); Gel-creme placebo tempo 30 (PCB t;(); Gel-creme placebo
tempo 60 (PCB tg).

Fonte: Autoria propria.

Na figura 10 e 11 verifica-se que a morfologia da goticula do P22 encontra-se mais
definida do que as imagens mostradas para o placebo em todos os tempos, indicando a

influéncia do poliquaternium-55 na estabilidade dos produtos formulados.

5.3.3 Teste de centrifugacdo

Os resultados obtidos no teste de centrifugacio estdo demonstrados na quadro 2 para

os ensaios de EP, EA e ELD.
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Quadro 2 - Resultados do teste de centrifugacio nas amostras do produto de referéncia, piloto 22 e
placebo em estudo no ensaio de Estabilidade Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e
Estabilidade de Longa Duracdo (ELD).

CENTRIFUGACAO
ENSAIO TEMPO REFERENCIA PILZ%TO PLACEBO

To N N N

EP T N N N
To N N N

Tis N N N

EA Tso N N N
Teo N N N

To N N N

Tis N N N

ELD Tso N N N
Teo N N N

Legenda: (N) Normal, sem alteracdo; (S) Separado, turvo ou precipitado; (LS) Levemente separado,
turvo ou precipitado; (IS) Intensamente Separado, turvo ou precipitado.
Fonte: Autoria prépria.

O ensaio de centrifugacdo fornece informacdes antecipadas de instabilidade do sistema
tais como a floculagdo e a cremacgdo, que podem progredir para a coalescéncia, sendo possivel
determinar o comportamento apresentado pela base no término das condi¢des de estocagem
(FRIEDRICH et al., 2007). E uma andlise realizada através da provocagao de estresse,
causando o aumento da forca da gravidade (BRASIL, 2004). Nao foi observada, com as
amostras em estudo descritas na tabela 3, nenhum sinal de separacdo de fases ou indicios de
instabilidade, podendo ser justificado pela utilizacdo de tensoativos na formulagdo.

O tensoativo é um fator responsdvel pela estabilidade das emulsdes por esses
compostos anfifilicos posicionarem-se entre as duas fases da emulsdo (aquosa e oleosa),
originando uma pelicula interfacial que estabiliza o sistema (FERNANDEZ et al., 2004).
Para obtencdo deste equilibrio foi utilizado ceras que promoveram a formacido de uma base
autoemulsionante, dlcool cetoestearilico etoxilado 20 OE e dlcool cetilico, o primeiro
promoveu a formagdo de uma emulsdo O/A com alta estabilidade e o segundo agiu como
emoliente, ambos sendo tensoativos ndo-idnicos, assegurando a viscosidade das formulacdes
em questio (FARMACAM, 2016; MAPRIC, 2016). Quando associados a maior nimero e
concentragdo de polimeros, esta estabilidade aumenta, por apresentarem caracteristicas de

estabilizantes de emulsdes como visto no produto de referéncia e piloto.
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5.3.4 Avaliacdo da viscosidade

A viscosidade de um fluido pode ser descrita de maneira simplificada como sua
resisténcia ao fluxo ou movimento. As medidas reolégicas provém de informagdes sobre a
estabilidade fisica e a consisténcia do produto, indicando se os produtos mant€m suas
propriedades intrinsecas e de escoamento durante o tempo que permanecem em prateleira
(TADROS, 2004). Na Tabela 2 estao representados os valores de viscosidade dos géis-creme

em estudo durante os tempos de ensaios.

Tabela 2 - Andlise da viscosidade (cP) dos géis-creme em estudo durante o ensaio de Estabilidade
Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e Estabilidade de longa duracdo (ELD). N=3. p < 0,05.

VISCOSIDADE
ENSAIO TEMPO REFERENCIA p PILOTO22  p _ PLACEBO  p
T, 93500 500 16333 + 23004 66500 + 9734
EP T, 5100000 % 2600042000 0 36667+ 15275 9006
T, 93500 500 16333 + 2309.4 66500 + 9734
s 100000 33333 + 577.35 67000 + 22913
EA Tay 5100000 % 5916716073 V01 4166732532 O30
Tq 100000 58167 + 4252.5 61167 + 1258.3
T, 93500 500 16333 + 2300.4 66500 = 9734
Ts 100000 18833 + 1527.5 61333 % 907.38
ELD Tay 5100000 % 2333334034 OO spee7:ss5781 012
Tg, 100000 25833 + 3214.6 51333 + 9073.8

Fonte: Autoria propria.

A viscosidade do produto de referéncia foi descrita como maior que 1000000 cP na
tabela 2, pois o equipamento que estava disponivel para realizacdo deste ensaio ndo € capaz
de aferir viscosidades superiores a este valor. No entanto, pode-se identificar que o produto
tem alto grau de viscosidade e que com o tempo de estudo este ndo apresentou decaimento,
mas como ndo foi possivel quantificar esta viscosidade, ndo se pdde determinar a
significancia dos resultados. Para o piloto 22, a viscosidade foi aproximadamente 5 vezes
menor que o gel-creme modelador Bozzano fixagdao 2%, mas com o passar do tempo de
estudo, esta foi elevando-se gradativamente, sendo identificado este aumento pela diferenca
significativa apresentada pelo p < 0,05.

Comparando a formulag@o placebo com o piloto 22, observou-se uma diminui¢do da
viscosidade significante (p = 0,001) no tempo 0. Essa alteracdo da viscosidade foi

determinante apds incorporacdo do poliquaternium-55, devido o grupamento catidnico
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presente na estrutura molecular, levando a uma desestabilizagdo da organizacdo da malha
polimérica formada no gel idnico de carbopol (ISP, 2001). Géis-cremes que tem em sua
formulagdo agentes tensoativos ndo-idnicos tem sua viscosidade aumentada de forma
gradativa durante o periodo de estocagem (LEONARDI, 2005). Estudos demonstram que
formulagGes que contenham poliquaternium como agente viscosificante, mantém constante a
viscosidade mesmo com variagdes bruscas de temperatura, ou seja, estes promovem maior
estabilidade a formulacdo por causa da sua cadeia de formacdo da malha polimérica, nao
permitindo decaimento da viscosidade (INA; MARTIN, 2016).

A viscosidade € influenciada diretamente pela evaporagcdo da dgua. Com o tempo de
estudo pode-se identificar a presenca de goticulas de d4gua na tampa do recipiente, provocando
assim o aumento da viscosidade do produto quando comparada com o ty, pelo fato do
acumulo de constituintes menos voldteis e geralmente mais consistentes (LEONARDI et al.,
2000; GUARATINI; GIANETE; CAMPOS, 2006). Nao foi possivel a identificacdo do
aumento de viscosidade na amostra placebo, seja durante o periodo de estudo de estabilidade
preliminar ou de estabilidade acelerada, apenas decaimento, significativo no EP (p = 0,006),
mas na avaliacdo da estabilidade de longa durag@o ocorre uma variancia nos valores do tempo
15 e tempo 30. Esse resultado nao € identificado como fator preponderante para caracterizar a
formulacdo como instavel, pelo fato que ndo foi evidenciado nenhum tipo de separacdo no
processo de centrifuga, como ja visto, mas demonstra que o poliquaternium-55 estd atuando
também como agente de manutencdo de viscosidade no piloto 22, mesmo que em primeira
andlise este tenha causado queda brusca na viscosidade.

A lei de Stockes evidencia que a velocidade de sedimentacdo depende diretamente da
resisténcia promovida pelo meio em que a particula estd incorporada, e como foram
formulados produtos com viscosidade dentro dos valores esperados (minimo de 15000 cP) e
ndo ocorreu separacao destes, a viscosidade foi suficiente, em todas as formulacdes, para
promover a particula o alcance da sua velocidade terminal de sedimentagdo, ndo promovendo

assim, instabilidade aos produtos (LIMA; LUZ, 2001).

5.3.5 Determinacao da Espalhabilidade

As emulsdes devem ter uma viscosidade aceitavel pelos consumidores, porém a fécil
espalhabilidade n3o deve ser afetada no decorrer da aplicacio (MILAN et al., 2007).
Espalhabilidade é uma medida essencial para produtos semissolidos, pois esta quantificagdo

faz um acompanhamento das modificacdes na capacidade que a formulagdo tem de espalhar
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ou abranger determinada drea (BUGNOTTO et al., 2006). Para avaliacdo da espalhabilidade

os valores coletados estdao descritos na tabela 3.

Tabela 3 - Andlise da espalhabilidade dos Géis-creme em estudo durante o ensaio de Estabilidade
Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e Estabilidade de longa duracdo (ELD). N=3. p > 0,05.

ESPALHABILIDADE
ENSAIO TEMPO REFERENCIA p PILOTO 22 p PLACEBO p
To 17,17 £4,6 48,57 £ 0,36 32,33 £2,57
EP T 14,39 £ 0,19 0,356 39,21 £ 1,79 0,0009 28,44 £2,14 0,139
To 17,17 £4,16 48,57 £ 0,36 32,33 £2,57
Tis 12,97 £ 0,18 37,01 1,12 32,150
EA T3 11,89 £2,15 0,0265 32,650,005 0,0024 32,26 +0,34 0.0097
Teo 8,030 35,11 £3,37 2491 +£1,01
To 17,17 £4,6 48,57 + 0,36 32,33 2,57
Tis 15,27 £0,23 37,74 £ 1,67 27,8+ 1,84
ELD T3 14,73 £0,52 0.163 42,41 +1,73 0,0008 26,4 +0,78 0,0069
Teo 12,94 +£0,14 44,54 + 0,69 225+2,1

Fonte: Autoria prépria.

Para o produto de referéncia e o placebo identifica-se, na tabela 3, um decaimento
gradativo na espalhabilidade em todos os tempos de estudo e em todos os ensaios, o que nao
ocorreu para o piloto 22 no ensaio de estabilidade de Longa duracdo. No tempo 15 da ELD, o
piloto 22 apresentou um decaimento de 22,34% em relacdo ao ty, com posterior aumento de
12,37% em relagdo ao t;s, ndo representando instabilidade na formulacdo, pois sua
viscosidade ndo decaiu durante esse periodo, como visto anteriormente, esta aumentou,
estando em consonancia com o resultado encontrado por Cordeiro e colaboradores (2013), no
qual a formulacdo fugiu da faixa de valores no tempo 15 de estudo, mas posteriormente
voltou a faixa esperada. Cordeiro e colaboradores (2013) descrevem que por ndo apresentar
escorrimento no momento da aplicacdo essa alteracdo nos valores de espalhabilidade nao
remete a instabilidade da formulacao.

Os valores do estudo apresentaram-se, na maioria das formulag¢des, inversamente
proporcionais aos valores de viscosidade, isso garante maior conforto de aplicacdo e
uniformidade do produto sobre o fio capilar.

Quando correlaciona-se a significancia dos resultados obtidos, o piloto 22 foi o tnico
que apresentou diferenca em todos os tempos de estudo (EP p = 0,0009; EA p = 0,0024 e
ELD p = 0,0008). Ao confrontid-lo com a viscosidade, observa-se diferencas significativas

como ja demonstrado. Esta mesma comparacdo ndo € possivel de ser realizada como o gel-
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creme Bozzano® por ndo ter um valor de significincia para ser comparado (viscosidade versus
espalhabilidade). Em contrapartida, o placebo nio apresentou resultados que condizem com
esta comparacdo, estabelecendo uma nao conformidade com a relacdo viscosidade e
espalhabidade. No entanto, essas alteracdes na viscosidade, em todos os tempos e ensaios do
estudo tanto para o produto de referéncia, piloto 22 e placebo, ndo foram suficientes para a
separacdo das fases no teste de centrifugacdo, sugerindo que a carga de tensoativos das
emulsdes foi suficiente para manter a estabilidade fisica das trés formulacOes avaliadas

(MILAN et al., 2007).

5.3.6 Determinacdo do pH

O cabelo possui pH ligeiramente acido, em torno de 4,5 € 6,5, quando ndo danificado
ou quimicamente tratado (BEDIN, 2008). Esta acidez deve-se a produgdo de 4cidos graxos
pelas glandulas sebaceas. Segundo Bedin (2008) neste pH, as cuticulas do cabelo encontram-
se fechadas, mas o fio de cabelo é sensivel as alteracdes de pH. O contato com solucdes
alcalinas causa a abertura das cuticulas do cabelo, resultando na quebra da estrutura da
queratina (DIAS et al, 2007). Para isso os produtos cosméticos direcionados ao uso capilar
apresentam pH dcido, mantendo assim, as cuticulas dos cabelos fechadas e o fio hidratado
(KOHLER, 2011). As amostras dos géis-creme avaliadas mantiveram uma média de pH

levemente 4cida, diferenciando o produto de referéncia, que se apresentou acima do esperado.

A tabela 4 mostra os valores obtidos nos testes de EP, EA e ELD.
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Tabela 4 - Resultados do teste de pH nas amostras do produto de referéncia, piloto 22 e placebo em
estudo no ensaio de Estabilidade Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e Estabilidade de
Longa Duracio (ELD). N=3. p < 0,05.

pH
ENSAIO TEMPO REFERENCIA p PILOTO22 p PLACEBO p
To 6,93 + 0,205 5,57 £0,25 6,05+0
EP T 7,05 £ 0,02 0,396 5,64 £0,03 0.65 6,12+ 0 0,001
To 6,93 + 0,205 5,7+0,25 6,05+0
Tis 6,95 + 0,05 5,37 +£0,03 550 <
EA T30 6,71 £0,16 0.01 5,69 + 0,05 0.7 5,070 0,0001
Teo 6,4 +0,1 5,630 4,89 £ 0,06
To 6,93 £ 0,205 5,57 £0,25 6,05+0
Tis 6,96 £ 0,02 5,78 £ 0,07 6,15+0
ELD T30 6,99 + 0,04 0.792 5,7+0,05 0.111 5,72 +£0,22 0.81
Teo 6,97 + 0,005 5,9+0,12 6,06 + 0,11

Fonte: Autoria propria.

Géis produzidos a partir de Carbopol 940® sdo ibnicos, apresentando-se na forma
semissOlida e sem alteracdo quando a preparacdo se encontra com um pH préximo da
neutralidade (ANSEL; POPOVICH; ALLEN JR., 2007). Ao incorporar o Poliquaternium-55
na formulacdo, foi identificado que o pH diminuiu e permaneceu constante durante todo o
periodo de estudo, quando comparado com o placebo.

A determinacdo do pH € muito importante no estudo de estabilidade, tendo em vista
que alteracdes nesses valores podem ocorrer em funcdo de impurezas, hidrolise,
decomposic¢do e erro no processo. Esta instabilidade pode ocorrer também devido ao tempo de
estocagem e/ou condi¢cdes inadequadas de transporte e armazenamento (CUNHA; SILVA;
CHORILLI, 2009). De acordo com os valores de pH apresentados, na tabela 4, pelo produto
de referéncia e placebo, ndo € possivel o fechamento da cuticula capilar, pois apresentam-se
com pH quase neutro.

Identificou-se uma diferenca significativa no estudo de EA do produto de referéncia (p
= 0,01) e no estudo de EP e EA para o placebo (p = 0,001 e p < 0,0001). O Piloto 22 contudo
teve como resultado o pH levemente 4cido, em todos os tempos de anélise, ndo apresentando

diferenca significativa (p > 0,05), representando o melhor produto para este fim.
5.3.7 Determinacio do poder de Fixagdo e Resisténcia a Agua

Utilizando mechas de cabelo ndao virgens de 20 centimetros de comprimento

equivalendo 0,886 g e a aplicacdo de 0,5 g dos produtos analisados realizada no sentido
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vertical da mecha, pdde-se identificar cachos modelados e com caimento em todos 0s casos,
facil remocao dos produtos do cabelo com xampu e auséncia de danos capilares (rompimento
do fio ou ressecamento). Este resultado pode ser justificado por Zhou e colaboradores (2011),
que relatam que a acdo antirruptura do poliquaternium, associado a outros polimeros mantem
uma alta viscosidade do sistema, promovem fios imdveis conforme a forma aplicada
fisicamente, ndao modificando a estrutura quimica do cabelo (ligagcdes de hidrogénio)
(OLIVEIRA, 2013). Prevaleceu também a melhora na hidratacdo e brilho do fio, j4 que o
poliquaternium-55 também tem a capacidade de aumentar a retencdo de dgua ao fio no
periodo de secagem e o pH dos produtos ficou no limite desejado para a manutencdo das
cuticulas fechadas (ZHOU et al., 2011).

Para os cachos formados através da aplicacdo do produto de referéncia percebeu-se
pegajosidade no fio, ndo identificada no caso do piloto 22 e placebo. Isso se justifica pela
diferenca dos constituintes das formulacdes, j4 que o produto de referéncia tem em sua
composicao maior quantidade de ceras e polimeros, trazendo ao fio maior acumulo residual.
A tabela 5 mostra os resultados, em porcentagem, obtidos na andlise do poder de fixacdo dos

géis-creme em estudo.

Tabela 5 - Andlise do poder de fixacdo (cm) dos géis-creme em estudo durante o ensaio de
Estabilidade Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e Estabilidade de longa duragdo (ELD),
com valores expressos em porcentagem. N=3. p < 0,05.

FIXACAO
PRODUTO DE
ENSAIO TEMPO REFERENCIA P PILOTO 22 p PLACEBO p

TO 60 + 1 333+1,04 40,8 + 0,28

EP TI12 29,65 +0,8 0,00012 38 +0,1 0,39 841,65 +0,28 0,52
TO 60 +1 33,3+1,04 40,8 + 0,28
T15 32,5+0 42,15 +0,51 38,5+0,6

EA ’ 0,0006 ’ ’ 0,76 ’ ’ 0,024
T30 26+0 ’ 37,8 +0,51 ’ 45 +0,1 ’
T60 28.8 + 0,46 34,8 +0,15 34,65 +0,11
TO 60 +1 33,3+1,04 40,8 + 0,28
T15 33 +0,36 35,8 £0,28 40,65 +£0,32

ELD T30 31,65 +0,15 0,0012 43,65 +0,6 0,034 44,65 + 0,40 0,235
T60 29.5+0,8 44 + 0,53 42.8 +0,40

Fonte: Autoria prépria.

Para o cabelo permanecer com sua conformacao natural, sem modelagem, € necessario

que as ligagdes quimicas sejam mantidas (pontes de hidrogénio, ligacdes dissulfeto e ligacdes
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i0nicas). As pontes de hidrogénio sdo aquelas mais sensiveis, alteradas apenas pela presenca
de dgua, aumentando a elasticidade capilar, sendo essenciais para estabilizacdo da proteina
queratina (MELLO, 2010). Quando na formulagdo ndo existe um agente promotor de fixagao
como o poliquaternium-55, pode ocorrer a formagcdao do cacho promovida por algum outro
polimero, mas pela presenca das ceras em abundéncia, a formag¢do ndo € tao eficaz, como
pode ser identificado nos resultados obtidos com o gel-creme placebo (tabela 5).

Os quaternarios em formulacdes aquosas tém seus sais de amonio dissociados. O
cation ligado a cadeia hidrocarbdnica € atraido pelas cargas anidnicas presentes nas estruturas
proteicas do cabelo, neutralizando as cargas estéticas pelos grupamentos cationicos, reduzindo
a repulsdo entre os fios e tornando mais simples o ato de modelar, justificando melhor
modelagem do produto de referéncia e piloto 22 (SCHUELLER; ROMANOWISK, 2000).

As mechas de cabelo analisadas, antes da aplicacdo do produto apresentavam 20 cm de
comprimento, e apds a aplicacdo o caimento descrito na tabela 5. Dentre os produtos
analisados, o que exibiu diferenca significativa em todos os tempos de estudo foi o gel-creme
modelador Bozzano fixacao 2% (EP e ELD, p=0,0012 e EA, p = 0,0006), por ter apresentado
maior fixagao desde o tempo zero, podendo estar relacionado com a viscosidade, que também
aumentou em relacdo ao ty. Ja para o piloto 22, a diferenga do caimento do cacho ndo foi
significativa nos estudos de EP e EA (p > 0,05), mostrando a permanéncia do poder de
modelagem até o fim dos estudos. Em contrapeso, no estudo de ELD o resultado foi
significante (p = 0,034), com diminuicdo do poder de fixacdo, este podendo ser ocasionado
por uma queda da efetividade do poliquaternium-55 na formulacdo, tendo sua propriedade
modeladora comprometida. Para o placebo, a diferenca também ndo foi significativa para o
estudo de EP e ELD (p > 0,05), mas para a EA ocorreu diferencas significativas (p = 0,024),
com fixacOes que aumentavam e diminuiam entre os tempos de estudo, ndo demonstrando
estabilidade da propriedade fixadora que por ventura outros constituintes, que niao o
poliquaternium-55, promoveram.

O poliquaternium-55 € caracterizado por apresentar uma cadeia lauril, que faz com que
o produto seja hidrofébico, aumentando as propriedades modeladoras, resisténcia a umidade,
resisténcia a dgua e melhor flexibilidade (ISP, 2001). A tabela 6 demonstra os resultados

obtidos na avalia¢do da resisténcia a 4gua dos produtos analisados.
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Tabela 6 - Andlise da resisténcia a 4gua (cm) dos géis-creme em estudo durante o ensaio de
Estabilidade Preliminar (EP), Estabilidade Acelerada (EA) e Estabilidade de longa durac¢do (ELD).

N=3. p < 0,05.
RESISTENCIA A AGUA
PRODUTO
ENSAIO TEMPO DE p PILOTO 22 p PLACEBO p
REFERENCIA
T, 76,65 + 0,57 60 + 1 70 +
EP Ti, 59,9 +0,49 0,0016 64,15+ 1,1 0,39 65 + 0,158
T, 76,65 + 0,57 60 + 1 70 + 1
Tis 61,5+0 553 +0,6 55,8+0,15
EA 12 7
Tso 555+0 0,00 57 +0,36 0,93 58,12+ 1,04 0,05
Teo 57,5+0,57 60,3 +0,75 59 +1,03
T, 76,65 + 0,57 60 + 1 70 + 1
Tys 63,8 +0,25 62,3 +0,83 63 +0,53
ELD 0,0032 0,64 0,039
Tso 60,5 + 0,36 ’ 64,15 +0,76 60,8 +0,28
Teo 59,15+ 0,76 58,25 +0,57 56,65+ 1,15

Fonte: Autoria propria.

Todos as andlises realizadas apresentaram resultados semelhantes (tabela 6), onde

pode ser identificado uma leve atividade de resisténcia a 4gua, mesmo a formulacdo placebo

nio tendo em sua composicio o poliquaternium-55. Este dado evidencia que o

poliquaternium-55 esteja agindo nas formulacdes em estudo apenas como agente para

diminui¢do de tensdo superficial, modelador e condicionador.

Para o piloto 22 os resultados ndo demonstraram-se diferentes entre si (p > 0,05),

tracando uma faixa de resisténcia continua, diferente do produto de referéncia, que entre todos

os periodos de andlise o p foi menor que 0,05, com aumento da resisténcia com o passar do

tempo. O placebo, em contraposicdo apresentou resultado nio significante nos estudos de EP

e EA (p < 0,05), mas significante na ELD (p = 0,039), mas com resultados semelhantes as

outras formulacdes que continham o poliquaternium-55.
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6 CONCLUSAO

Dentre os fatores avaliados neste trabalho, pode-se concluir que a manipulagcdo do gel-
creme modelador contendo carbopol e/ou poliquaternium-55 foi alcangada com éxito,
apresentando formulacOes estdveis e com caracteristicas organolépticas semelhantes ao
produto de referéncia Gel-creme modelador Bozzano fixagdo 2°.

Em todas as etapas do estudo de estabilidade (EA, EP e ELD), os produtos analisados
apresentaram-se estdveis macroscopicamente, microscopicamente e fisico-quimicamente. O
piloto 22 mostrou comportamento semelhante ao Gel-creme Bozzano fixacao 2°,
apresentando melhores caracteristicas de pH e de espalhabilidade, pois permaneceu constante
durante o tempo de andlise e no intervalo esperado de pH (5 - 6) com facilidade de aplicacdo
no fio capilar. A viscosidade é menor, mas ndo se identifica como desvantagem, pois nao
promoveu nenhum tipo de instabilidade organoléptica ou fisico-quimica na formulacido e
também nao afetou sua capacidade modeladora.

Para a comparag@o placebo/piloto22, o primeiro apresentou pH no limite esperado,
ultrapassando inclusive este limite em alguns tempos de estudo, ndo sendo o melhor para as
necessidades a serem aplicadas ao produto.

A capacidade modeladora do Gel-creme modelador Bozzano fixacdo 2° e piloto 22 foi
semelhante, levando em consideracdo a diferenca entre suas formulacdes, onde o primeiro
possui quantidade de associa¢des de ceras e polimeros maior que o segundo. Demonstrando
que a composicao do piloto 22 € efetiva para a necessidade, impedindo até o acumulo residual
causado pela carga de ceras presente no produto de referéncia. No entanto, para melhor
obtencdo da propriedade fixadora, sugere-se a encapsulacio do poliquaternium-55,
aumentando sua concentracdo para um melhor desempenho de todas as suas fungdes.

A resisténcia a dgua ndo foi satisfatéria em nenhuma das formulagdes avaliadas,
identificando-se a necessidade de obter blends com associacdo de poliquaternium-55, um
agente filmdégeno e um agente de resisténcia a dgua.

Existe grande precariedade de estudos na drea de cosmetologia capilar e estudos de
estabilidade, demonstrando o quanto foi importante a realizacdo deste trabalho, e o quanto é

necessario o incentivo para que cresg¢a estes tipos de pesquisa.
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