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INTRODUCAO

A histéria dos cosméticos ja era citada nas épo-
cas bizantina, egipcia e romana, nas quais mulheres e
homens ja se preocupavam com a apresentacao pessoal,
usando preparacdes cosméticas (CARVALHO, 2006). Essa
preocupacao vem crescendo, constantemente, até os dias
atuais, em que se observa o surgimento de uma nova
geracdo de cosméticos, elaborados com matérias-primas
cada vez mais biocompativeis, desenvolvidas pelos de-
partamentos de pesquisa e desenvolvimento das empre-
sas (CAMPOS, 2002).

As organizacoes farmacéuticas e cosméticas, aten-
dendo as exigéncias do mercado, buscam assegurar a quali-
dade de seus produtos, visto que existe tendéncia mundial,
por parte do consumidor, de exigir qualidade. E necessario
implantar sistema de controle para atingir e manter a qua-
lidade, e assim lograr a confianca de todos (SPELLMEIER,
2007). Pesquisa, desenvolvimento e avaliacdo de toxici-
dade de ingredientes cosméticos devem seguir esquemas
muito bem planejados. No entanto, na grande maioria das
vezes, a avaliacdo esta frequentemente relegada ao final
do ciclo produtivo. Este procedimento, por razdes econo-
micas, tem sido atribuido &s inddstrias dotadas de menores
suportes financeiros (CARVALHO, 2006).

Na criacdo de um novo produto, o profissional for-
mulador dever ter ciéncia de seu papel de “guardidao” de
informacdes, incluindo dos ingredientes, dos componen-
tes, das embalagens, dos métodos e testes, das conside-
racdes e fabricacdo, das exigéncias de despejos perigo-
sos, das expectativas do consumidor e das tendéncias de
mercado.

Ap6s o desenvolvimento do produto, este devera
dispor de atributos de qualidade para atingir o seu objeti-

vo, que é a aceitacdo pelo consumidor. Os fatores em alta,
hoje, fundamentais para o sucesso de novas formulagdes,
incluem performance e biocompatibilidade, suavidade,
auséncia de irritacdo, baixa toxicidade, hipoalergenicida-
de, multifuncionalidade e personalizacdo. Para tal, a for-
mulacdo deve ser elaborada com matérias-primas o mais
biocompativeis possivel. A formulacdo final devera apre-
sentar eficacia, de acordo com o beneficio atribuido, sem
agredir a pele. Além disso, desenvolver produtos depende
da pratica, dos conhecimentos e da experiéncia pessoal,
além da arte e da preparacdao de um produto cosmético,
representados por conceitos praticos, objetivos e funda-
mentais (CAMPOS, 2002).

Estabelecendo-se as caracteristicas do produto e as
especificacdes que devem ser mantidas, devem ser realiza-
dos testes corriqueiros de controle de qualidade. Nas pro-
priedades quimicas, cada ingrediente ativo deve manter
a sua integridade e a atividade indicada na embalagem,
dentro de certos limites especificados, enquanto que nas
fisicas observa-se como os produtos se apresentam apos
sua fabricacao. Essas caracteristicas devem ser verificadas
nos estudos de estabilidade, realizados de acordo com o
objetivo que se pretende alcancar. Os estudos de estabili-
dade devem observar os sequintes critérios:

1. Pré-formulacdo ou amostra: Selecdo, de forma
adequada, dos componentes de um produto, concentra-
cdo, processo de fabricagdo, material de embalagem,
entre outros. Sua finalidade é alcancar a composicdo
quali-quantitativa do produto, definir as caracteristicas
fisico-quimicas, o processo de fabricacdo e a embalagem
final (ZANIN, et al.,2001).

2. Determinacao da vida atil ou shelf-life: quando se
pretende estabelecer o periodo de tempo no qual um pro-
duto de composicdo definida, procedimento de fabricacdo
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estabelecido, numa embalagem determinada, é capaz de
conservar suas caracteristicas quimicas, fisicas e micro-
biolégicas (ZANIN, et al.,2001).

Os estudos da estabilidade de produtos cosméticos
fornecem informacdes que indicam o grau de estabilida-
de relativa de um produto, nas variadas condicdes a que
possa estar sujeito, desde sua fabricacdo até o término de
sua validade. Essa estabilidade é relativa, pois varia com
o tempo e em funcao de fatores que aceleram ou retardam
alteracdes nos parametros do produto. Modificacdes den-
tro de limites determinados podem ndo configurar motivo
para reprovar o produto. A seqiiéncia sugerida de estudos
(preliminares, acelerados e de prateleira) tem por objetivo
avaliar a formulacdo em etapas, buscando indicios que le-
vem a conclusdes sobre sua estabilidade (ANVISA, 2004).

De acordo com a definicdo conferida na legislacao
vigente, “cosméticos sdao preparagdes constituidas por
substancias naturais ou sintéticas, de uso externo nas di-
versas partes do corpo humano, tendo como objetivo ex-
clusivo ou principal de limpa-los, perfuma-los, alterar sua
aparéncia e ou corrigir odores corporais e ou protegé-los
em bom estado” (ANVISA, 2004; BEHRENS, 2007). Géis
sao definidos como materiais sélidos ou semi-sélidos em
estado coloidal; por exemplo, uma solucdo de gelatina em
agua. Entretanto, na inddstria cosmética, o termo gel é
interpretado de uma maneira mais ampla. Sequindo esta
definicdo, muitos produtos que ndo sio suspensdes co-
loidais verdadeiras sao chamados de géis para melhorar o
apelo ao consumidor (SHUELLER, 2002) .

0 sistema bi-gel & uma dispersdo de um gel oleoso
em um gel aquoso, estabilizado por um sistema livre de
surfactante, o que o torna menos irritativo. O bi-gel con-
siste em uma associacdo sinérgica de polimeros de etil-
celulose com emolientes, em que a etilcelulose presente
na interface 6leo-agua estabiliza as goticulas e previne
floculacao e coalescéncia. A estabilidade do bi-gel é com-
paravel a das emulsdes, e pode ser usado para criar uma
vasta gama de produtos (BRASQUIM, 2008).

Nos produtos cosméticos atuais, os acidos graxos es-
senciais atuam como excelentes emolientes, umectantes,
re-equilibrantes do manto hidrolipidico e a sua utilizacao
é altamente benéfica na preparacao cosmética (DOMENI-
€0, 2008). Dentre esses acidos graxos destacam-se o Olus
0il e Camelina Sativa Oil, ricos em 6mega-3 e 6mega-6,
emolientes vegetais, facilmente incorporados na camada
epidérmica da pele. As propor¢des de acidos graxos pre-
sentes nesses 6leos conferem alta acdo hidratante, sendo
indicados para o cuidado de peles sensiveis e de bebés
(AAK, 2007). O Canola Oil possui alto conteddo de es-
ter6is e tocoferodis, apresentando propriedades antiinfla-
matorias e fotoprotetoras, sendo um ingrediente bioativo
natural para formulagdes anti-idade (AAK, 2005).

Este trabalho teve como objetivo a preparacdo de
uma formulacdo com um sistema livre de emulsionantes,
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Bi-gel, fazendo parte da sua composicao os triglicerideos
vegetais dmegas 3,6. Como objetivos especificos: prepa-
rar um Bi-gel livre de tensoativos ou PEG, formando uma
mistura intima entre fase oleosa e fase aquosa gelificada;
produzir géis brancos altamente brilhantes, com excelente
sensorial e, realizar testes de estabilidade das formulacdes
seguindo o guia de estabilidade da Anvisa, 2004.

MATERIAL E METODOS

Foram preparados trés tipos de bi-géis, conforme
especificado na Tabela 1 (T1, T2, T3). Foi utilizado um
processo a frio, com fases A e B, e as mesmas foram ho-
mogeneizadas, separadamente, e, em seguida, a fase A foi
adicionada sobre a fase B, aos poucos, sob forte agitacdo
(900rpm), por, aproximadamente, vinte minutos.

As amostras T1, T2, T3 foram devidamente acondi-
cionadas em embalagens de vidro, mantidas a temperatura
ambiente. As amostras dos bi-géis foram submetidas aos
seguintes testes:

1. Caracteristicas Organolépticas

Para avaliacdo das caracteristicas organolépticas fo-
ram observados o aspecto visual, a cor e o odor, durante
sessenta dias. Como se desejava géis brancos, ndo foram
adicionados corantes para modificar a cor original. Obser-
vou-se se a aparéncia e o odor ndo modificavam ao longo
do tempo.

2. Andlises Fisico-Quimicas

As analises realizadas foram: determinacdao de pH
(pH metro micronal B-474); viscosidade medida com um
(viscosimetro Brookfield DV-I Prime, Helipath SP 95, 10
rpm); e densidade a densidade usando um (picnémetro,
Ideal Glass 25 mL). Todas as amostras foram realizadas em
intervalos de tempo iguais durante sessenta dias.

3. Testes Preliminar de Centrifugacao

As amostras, quando preparadas, foram submetidas
a testes preliminares de centrifugacdo, durante trinta mi-
nutos, a uma velocidade de 3000 rpm, conforme o Guia de
estabilidade da Anvisa (2004).

4. Ciclo Congelamento e Descongelamento

0 ciclo de congelamento e descongelamento foi rea-
lizado seguindo o guia de estabilidade da Anvisa (2004).
As amostras foram submetidas a um ciclo de quatro sema-
nas em temperaturas alternadas, em intervalos regulares
de tempo, a cada vinte e quatros horas, na temperatura
de 40°C em estufa elétrica, e na temperatura de 5°C, em
geladeira.

5. Testes de Estabilidade Acelerada

Os testes de estabilidade acelerada foram realiza-
dos conforme determina o Guia de estabilidade da Anvisa
(2004). As amostras permaneceram na estufa elétrica de
40°C, por sessenta dias, e na estufa elétrica de 50°C, por
trinta dias.



RESULTADOS E DISCUSSAO

Os testes de estabilidade sdo (teis para afixar a di-
recdo da formula e rever, preliminarmente, problemas de
estabilidade entre os ingredientes. As observagdes nao
devem estar limitadas apenas a formulagdo, por si so.
Muitas mudancas resultam de produtos finais, por essa
razao, alteracoes de cor e outras observacgdes relativas sao
importantes.

Além disso, um estudo maior podera, mais prova-
velmente, revelar as pequenas mudancas. 0 estudo de es-
tabilidade preliminar consiste na realizacdo do teste na
fase inicial do desenvolvimento do produto, utilizando-se
diferentes formulacdes no laboratério e com duracao redu-
zida. Empregam-se condicOes extremas de temperaturas,
com o objetivo de acelerar possiveis reagdes entre seu

Tabela 1. Formulag¢des Utilizadas no Estudo Proposto

comportamento e o surgimento de sinais, que devem ser
observados e analisados conforme as caracteristicas espe-
cificas de cada tipo de produto.

1. Caracteristicas Organolépticas

Todas as amostras se mantiveram com as mesmas
caracteristicas definidas do inicio até a conclusdo dos es-
tudos (Tabela 3).

2. Analises Fisico-quimicas

Os testes proporcionaram informacdo de acordo com
o0 exigido para o produto. Esses valores ajudaram a ter um
resultado confiavel em relagdo as formulas, que variaram
o minimo possivel. Os resultados apresentados na Tabela
4, os parametros avaliados, mostraram-se dentro das es-
pecificacdes, nas quais os valores de pH encontrados nao
obtiveram alteracoes significativas em relacdo ao inicio
do estudo de estabilidade acelerada.

MATERIAS PRIMAS (INCI) L f/:’/ P T2 f,/"o/ T ﬁz/ P) FONTE
FASE A
Ammonium Acryloyldimethyltaurate (e) PVP L 1 1 Dicionrio Cosmético UE 2006 p.10
Copolymer
Xanthan Gum 1,5 0,3 - Dicionério Cosmético UE 2006 p.598
Hydroxyethyl Ethylcellulose 0,25 - 0,25 Dicionério Cosmético UE 2006 p.246
Disodium EDTA 0,2 0,2 0,2 Dicionério Cosmético UE 2006 p.173
Methyl gluceth - 20 1 1 1 Dicionario Cosmético UE 2006 p.310
Aqua qsp qsp qsp Dicionério Cosmético UE 2006 p.34
FASE B
Propylene Glycol Laurate (e) Ethylcellulose (e) 3 3 3 Dicionario Cosmético UE 2006 p.465 /193 /
Propylene Glycol Isostearate
Dimethicone 1 1 1 Dicionario Cosmético UE 2006 p.155
Olus 0il (e) Camelina Sativa Oil 5 5 5 Dicionario Cosmético UE 2006 p.347, p.74
Canola oil 2 2 2 Dicionério Cosmético UE 2006 p.75
Caprylic/Capric Triglyceride 3 3 3 Dicionério Cosmético UE 2006 p.76
Phenoxyethanol (e) Methylisothiazolinone 0,45 0,45 0,45 Res. 162/01
Lavandula Hybrida Oil 0,2 0,2 0,2 Dicionario Cosmético UE 2006 p.287

Tabela 2. Teste Preliminar de Centrifugacao

**TESTE PRELIMINAR DE CENTRIFUGACAO

Teste 1

Teste 2

Teste 3

Estavel

Estavel

Estavel

*Inicio do Desenvolvimento dos Testes: 22 de Setembro de 2008.

** Teste preliminar de centrifugacdo de acordo com o Guia de Estabilidade da Anvisa 2004.
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Tabela 3. Caracteristicas Organolépticas

* CARACTERISTICAS ORGANOLEPTICAS

Andlise Resultado 0 dia 7 dias 15 dias 30 dias 60 dias

Teste 1

Aspecto Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo
Cor Levemente Levemente Levemente Levemente Levemente Levemente

Amarelado Amarelado Amarelado Amarelado Amarelado Amarelado

Odor Carac. Esséncia. Carac. Esséncia Carac. Esséncia Carac. Esséncia Carac. Esséncia Carac. Esséncia

Teste 2

Aspecto Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo
Cor Branco Branco Branco Branco Branco Branco
Odor Carac. Esséncia. Carac. Esséncia. Carac. Esséncia. Carac. Esséncia. Carac. Esséncia Carac. Esséncia

Teste 3

Aspecto Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo Gel Turvo
Cor Branco Branco Branco Branco Branco Branco
Odor Carac. Esséncia. Carac. Esséncia. Carac. Esséncia. Carac. Esséncia. Carac. Esséncia Carac. Esséncia

*Inicio do Desenvolvimento dos Testes: 22 de Setembro de 2008
** Testes Realizados de Acordo com Guia de Estabilidade da Anvisa - Maio 2004.

Tabela 4. Analises Fisico-Quimicas dos Produtos

*ANALISES FISICO-QUIMICAS DOS PRODUTOS

Andlise Resultados 0 dia 7 dias 15 dias 30 dias 60 dias
Teste 1
Densidade (g/cm?) 0,9979 0,9979 0,9979 0,9979 0,9979 0,9988
pH 5,76 5,76 5,69 5,69 5,69 5,46
Viscosidade (cP) 18.500 18.500 17.000 14,500 14,500 14,500
Teste 2
Densidade (g/cm?) 0.9979 0,9979 0,9979 0,9979 0,9979 0,9958
pH 5,81 5,81 577 5,76 5,76 5,58
Viscosidade (cP) 33.000 33.000 33.500 36,000 34,000 35,000
Teste 3
Densidade (g/cm?) 0,9942 0,9942 0,9942 0,9942 0,9942 0,9961
pH 5,87 5,87 5,75 5,70 5,70 5,65
Viscosidade (cP) 36,000 36,000 36,000 36,500 35,000 37,000

*Inicio do Desenvolvimento dos Testes: 22 de Setembro de 2008
** Testes Realizados de Acordo com Guia de Estabilidade da Anvisa - Maio 2004.
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Tabela 5. Avaliacdo de Performance das Formulagoes

PARAMETROS AVALIADOS T-1 T-2 T-3
Aspectos:
Homogeneidade: A S/A S/A
Brilho: S/A S/A S/A
Viscosidade: A S/A S/A
Cor: S/A S/A S/A
Odor: S/A S/A S/A
Propriedades Fisico-quimicas
TEMPERATURA AMBIENTE A S/A S/A
ESTUFA A 40°C S/A S/A S/A
ESTUFA A 50°C S/A S/A S/A
CENTRIFUGAGAO: S/A S/A S/A
* Com Alteragdo: A ** Sem Alteracdo: S/A
Tabela 6. Avaliacdo Tatil Visual
PARAMETROS AVALIADOS T-1 T-2 T-3
Espalhabilidade: et et et
Facilidade de Distribuir o Produto sobre a pele
Absorcao: o .t .
Momento em que o produto “penetra” na pele
Brilho na Pele: . e et
Luz refletida pela pele
Pegajosidade: . .t et
Aderéncia do produto na pele
Deslizamento: s e et
Facilidade com que os dedos deslizam sobre a pele
Residuo: . et -
Quantidade de produto que permanece na pele apos a aplicacdo
Suavidade: . et "
Uniformidade da superficie da pele

Muito Bom: +++ Bom: ++ Regular: +

E importante destacar que a anélise de pH é funda-
mental, enquanto uma das caracteristicas de estabilidade,
visto que, qualquer alteragdo nos componentes afetaria o
pH de maneira significativa.

As medicdes repetidas de viscosidade proporcio-
nam indicacdes antecipadas de estabilidade, ajudando a
assegurar que o produto tenha consisténcia apropriada,
permitindo que estabeleca uma extensdao de valores de
viscosidade aceitaveis.

De acordo com os resultados encontrados na Tabela
4, pode-se ter indicacdo de como o produto se altera no
decorrer no tempo. A estabilidade do produto é, geral-
mente, dependente da viscosidade do sistema.

Nos ensaios de densidade, pode-se verificar que a
densidade das formulagdes nao apresentou variagdes sig-
nificativas.

Foi realizada a avaliacdo tatil visual e performance
dos testes. Observou-se que o teste que correspondeu as
caracteristicas e os resultados desejaveis foi o Teste 2,
com uma excelente espalhabilidade e melhor sensorial so-
bre a pele (Tabelas 5 e 6).

3. Teste de centrifugacao

Apos realizar os testes de centrifugacdo, as amos-
tras permaneceram estaveis sem a necessidade de uma
reformulacdo (Tabela 2).
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4. Ciclo de Congelamento e Descongelamento
As amostras apresentaram-se estaveis apés o ciclo
de quatro semanas em temperaturas alternadas.

5. Testes de Estabilidade Acelerada

Baseado nos dados adquiridos com os testes realiza-
dos, os produtos permaneceram dentro dos limites especi-
ficados para um periodo de tempo previamente destinado,
este sendo considerado um produto estavel por mais tempo.

5.1 Testes de Estufas 40°C e 50°C

As amostras das estufas apresentaram-se estaveis
durante os sessenta dias de observacao.

6. Testes em Temperatura Ambiente

As amostras T2 e T3, permaneceram estaveis durante
todo o estudo, enquanto a amostra T1 apresentou altera-
¢do apos trinta dias.

CONCLUSAO

Foram realizadas avaliacdes das caracteristicas fisi-
co-quimicas e sensoriais das trés amostras de Bi-Gel, a
cada més. Durante o periodo do teste (2 meses) ndo foram
observadas alteragdes significativas nas caracteristicas
das trés formulagdes, em comparacdo com os resultados
iniciais. Nao foi possivel prospectar o prazo de validade
das formulacgdes testes, por ndo ter-se completado o ciclo
de trés meses.

Observou-se, porém, que o Teste 1 foi o (nico que
apresentou instabilidade em temperatura ambiente, po-
dendo-se assim descarta-lo para uma possivel comerciali-
zacao.

Em relacdo aos Testes 2 e 3, ndo ocorreram altera-
¢oes significativas que comprometessem a performance do
produto durante o seu tempo de vida Gtil. Entre as duas
formulacoes, escolheu-se o Teste 2, por apresentar exce-
lente estabilidade e o melhor sensorial sobre a pele.

Foi possivel formular cosméticos sem emulsionante,
por meio de um sistema livre de emulsionante Bi-gel. 0
teste 2 proporcionou uma 6tima proposta para veicular
ativos hidratantes, anti-aging, e produtos para fotopro-
tecdo, por ser formulado com matérias-primas seguras e
compativeis com a pele. Por ser uma formulacdo rica em
omegas, suave e formadora de filme, pode ser utilizada
também para veicular ativos que sejam compativeis com o
sistema bi-gel.

As preparacdes permaneceram estaveis, no entanto,
seria relevante a continuacdo do estudo da estabilidade
das mesmas prepara¢des num periodo de tempo mais pro-
longado, como por exemplo, de trés meses a um ano.
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