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RESUMO

Argilominerais podem apresentar propriedades interessantes para aplicacdo na area da
cosmetologia, devido a alta capacidade de troca i6nica, ao pequeno tamanho de particula e
composicdo mineraldgica. A bentonita de Melo é uma esmectita pertencente ao grupo dos
filossilicatos, foi extraida de uma jazida no municipio de Melo (UY). Dentre as linhas que
compdem a cosmetologia, a linha capilar apresenta interesse pela incorporacéo de argila como
ativo, pois quando a argila € aplicada no couro cabeludo propicia beneficios tais como, remogéo
de células mortas, absorcdo de impurezas e ativacdo e melhoria da circulacdo sanguinea.
Produtos naturais e veganos sdo uma tendéncia na cosmetologia. Nesta perspectiva, o presente
trabalho desenvolve formulacdes cosméticas capilares veganas, cujo principal ativo é a argila
bentonita de Melo. A bentonita de Melo é submetida ao processo de descontaminacdo e
caracterizacdo da amostra por analise microbioldgica, distribuicdo granulométrica, difracao de
raios X, espectroscopia por infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), avaliagdo da
area superficial e microscopia eletronica de varredura (MEV). As fra¢es <45 pum e < 180 um
foram selecionadas para a preparacéo das formulagdes capilares veganas, as quais apresentam
além da bentonita de Melo: &gua, alcool cetoestearilico, cloreto de cetil trimetil amdnio 50%,
conservante, glicerina vegetal, poliquatérnio 7, 6leo de améndoas e solucdo de acido citrico
20%. As formulacdes foram armazenadas nas condi¢es: estufa (45 £ 2°C), geladeira (2 = 2°C)
e temperatura ambiente (20 £ 2°C). Durante os testes foram avaliadas nas formulacdes as
caracteristicas organolépticas, pH, espalhabilidade e viscosidade. A formulacdo contendo <180
um foi submetida para a avaliagdo do potencial de irritacdo primaria e acumulada e
sensibilizacdo cutanea in vivo. A partir da difracdo de raios X (DRX) verifica-se a presenca do
grupo esmectita e quartzo na amostra. A area superficial da amostra de bentonita de Melo com
tamanho de particula < 45 um € de 35,003 m%g e a com tamanho de particula < 180 um de
10,673 m2/g. A viscosidade e a espalhabilidade das formulagGes foram influenciadas pela
condicdo de armazenamento e as formulacGes apresentaram espalhabilidade média méxima,
independente da condicdo de exposicdo, em torno de 1500 mm?2. A partir dos resultados de
viscosidade as formulacdes foram classificadas como pseudoplasticas apresentando
comportamento ndo newtoniano. A partir dos testes de estabilidade a formulagdo com
granulometria < 45 um mostrou-se instavel. A formulacdo contendo tamanho de particula <
180 um manteve-se estavel durante todo estudo e apresenta avaliagdo microbiolégica em
conformidade com os parametros microbioldgicos aceitos. O teste de irritabilidade dérmica,
irritabilidade dérmica acumulada e sensibilizacdo dérmica in vivo foi realizado na formulagédo
com melhores resultados, ou seja, com granulometria < 180 um, e comprovou a auséncia do
potencial de irritabilidade cutanea primaria, acumulada e sensibilizacdo da formulagdo. A
aplicacdo da bentonita de Melo em produtos cosméticos apresenta perspectivas positivas.

Palavras-chave: argila; bentonita; capilar; cosméticos; formulacao.



ABSTRACT

Clay minerals may have interesting properties for application in the field of cosmetology, due
to their high ion exchange capacity, small particle size and mineralogical composition. Melo
bentonite is a smectite belonging to the phyllosilicate group, it was extracted from a deposit in
the municipality of Melo (UY). Among the lines that make up cosmetology, the hair line is
interested in the incorporation of clay as an active, because when clay is applied to the scalp it
provides benefits such as removal of dead cells, absorption of impurities and activation and
improvement of blood circulation. Natural and vegan products are a trend in cosmetology. In
this perspective, the present work develops vegan hair cosmetic formulations, whose main asset
is the bentonite clay of Melo. The Melo bentonite is subjected to the decontamination process
and sample characterization by microbiological analysis, granulometric distribution, X-ray
diffraction, Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), surface area evaluation and
scanning electron microscopy (SEM). Fractions < 45 pm and < 180 um were selected for the
preparation of vegan hair formulations, which have, in addition to Melo bentonite: water,
cetostearyl alcohol, 50% cetyl trimethyl ammonium chloride, preservative, vegetable glycerin,
polyquaternium 7, almond oil and 20% citric acid solution. The formulations were stored under
the following conditions: oven (45 + 2°C), refrigerator (2 £ 2°C) and room temperature (20 +
2°C). During the tests, the organoleptic characteristics, pH, spreadability and viscosity were
evaluated in the formulations. The formulation containing < 180 um was submitted for
assessment of potential for primary and accumulated irritation and skin sensitization in vivo.
From X-ray diffraction (XRD) the presence of the smectite and quartz group in the sample is
verified. The surface area of the Melo bentonite sample with particle size <45 pm 1s 35.003
m?*/g and that with particle size < 180 um is 10.673 m*/g. The viscosity and spreadability of the
formulations were influenced by the storage condition and the formulations showed maximum
average spreadability, regardless of the exposure condition, around 1500 mm?2. From the
viscosity results, the formulations were classified as pseudoplastic with non-Newtonian
behavior. The formulation containing particle size < 180 um remained stable throughout the
study and presents microbiological evaluation in accordance with accepted microbiological
parameters. The dermal irritability test, accumulated dermal irritability and in vivo dermal
sensitization was performed on the formulation with the best results, that is, with granulometry
< 180 pm, and proved the absence of the potential for primary, accumulated skin irritability and
sensitization of the formulation. The application of Melo bentonite in cosmetic products
presents positive perspectives.

Keywords: clay; bentonite; capillary; cosmetics; formulation.
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1 INTRODUCAO

Desde a antiguidade, as argilas apresentaram inameras utilidades e, com o passar do
tempo, suas aplicacGes se expandiram para diferentes areas do conhecimento. Dentre diversos
grupos de argilominerais, encontram-se as esmectitas, e a bentonita pertence a este grupo. A
bentonita se destaca na farmacologia e cosmetologia devido a suas propriedades fundamentais,
que sdo consideradas e mantidas, sendo elas: composi¢do mineraldgica, elevada area superficial
especifica, alta capacidade de troca de céations e forte capacidade de absorcdo e adsor¢do
(AMORIM et al., 2006; GAMOUDI; SRASRA, 2017).

As argilas sdo ingredientes ativos nas formulacBes cosméticas e fornecem funcdes
especificas, que incluem a limpeza de pele e cabelos. Dentre todos os membros dos
argilominerais, caulinita, talco, esmectitas, sepiolita e paligorsquita sdo 0s principais grupos
utilizados na area cosmeética, recentemente as esmectitas tem se destacado, especialmente pela
capacidade de adsorcao e limpeza de substancias residuais (VISERAS et al., 2021).

Para evitar riscos a salide humana, as formulacdes devem atender a especificacdes, a
estabilidade, irritabilidade e atividade microbioldgica sdo fatores importantes e devem estar de
acordo com o recomendado. Além disso, a formulacdo deve apresentar odor neutro, maciez e
propriedades reoldgicas adequadas, indicando o comportamento do produto a longo prazo
(SILVA-VELENZUELA, et al., 2018).

De acordo com a Associacdo Brasileira da Industria de Higiene Pessoal, Perfumaria e
Cosmeéticos (ABIHPEC) (2018), apesar de crises econémicas, a area de cosmética pouco sofreu
o efeito da crise, sendo que cada vez mais a industria cosmética vem se expandindo, e
juntamente com ela, a busca por produtos que apresentam ativos naturais (ABIHPEC, 2018).

No Brasil o setor de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (HPPC) apresentou um
crescimento de 5,7%, e dentre as categorias que tiveram melhores desempenhos estdo 0s
tratamentos capilares, com um crescimento de 18%. Dessa forma, o Brasil se destaca como um
dos maiores consumidores mundiais de cosméticos, ocupando a quarta posi¢do em consumo
mundial (ABIHPEC, 2018).

Levando em consideracdo o potencial de aplicacdo das argilas e o crescimento da area
cosmeética, o presente trabalho visa desenvolver formulagdes cosméticas capilares veganas, que
se diferenciem das aplicacdes de argilas tradicionalmente empregadas, como uma alternativa

na inddstria cosmética.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a viabilidade técnica de aplicacdo da bentonita de Melo no desenvolvimento

de formulacbes cosmeéticas capilares veganas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Avaliar as propriedades fisico-quimicas da bentonita de Melo visando propor e
desenvolver formulacdes cosméticas capilares veganas;
o Investigar a incorporacdo de diferentes granulometrias (< 45 um e < 180 um) nas

formulagcBes cosméticas;

o Avaliar as caracteristicas fisico-quimicas das formulagdes;
o Avaliar a estabilidade das formulacdes por meio do teste de estabilidade acelerada;
o Avaliar a irritabilidade dérmica in vivo da formulacdo que apresentar melhores

resultados.



17

3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 ARGILAS

Guggenheim e Martin (1995), membros do comité da Association Internationale pour
I’Etude des Argiles (AIPEA), definiram argila como um material natural composto de um ou
mais minerais com didmetros inferiores a 2 um e que quando submetidos a teores de agua
adequados, apresentam plasticidade. A plasticidade esta relacionada a capacidade da argila ser
moldada em diferentes formas, sendo uma propriedade muito afetada pela composicao quimica
do material.

As argilas sdo formadas por rochas sedimentares, pela transformacéo dos silicatos de
aluminio de origem magmatica, sedimentar ou metamorfica, e seu processo de formacédo
consiste em duas etapas: a) a desintegracdo, é quando a rocha se parte e suas particulas ficam
menores, mas ndo ha mudanca em sua composic¢do; e b) a decomposi¢éo, é quando ao contrario
da desintegracdo, hd uma modificacdo mineraldgica da rocha. Geralmente essas duas etapas
atuam juntas, se a abertura da rocha permitir o fluxo de agua e de agentes quimicos (GOMES
et al., 2009).

As argilas estéo presentes em diferentes solos, podendo ser encontradas em seu estado
natural ou agregada a outros minerais. O tamanho das particulas da argila depende
particularmente de seu aspecto e sua finalidade, seus cristais possuem dimensdes inferiores a
2 um. A coloracdo da argila esta associada aos minerais que fazem parte da sua composicao
quimica, dependendo do mineral a argila pode possuir acdo hidratante, anti-inflamatoria,
bactericida, entre outras (MOORE; REYNOLDS, 1997; FARIA; JALIL, 2019).

As argilas podem ser classificadas em trés principais grupos:

a) esmectitas: relacionadas a bentonita, alta area superficial e alta sorcao;

b) argilas iliticas: possuem area superficial especifica intermediaria e alta capacidade
de troca de cétions;

c) argilas sepiolita: alta superficie especifica, e capacidade intermediaria de troca de
cations e alta sorcdo (GOMES et al., 2009).
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3.1.1 Composicao e classificacio

As argilas apresentam na sua composi¢do argilominerais e minerais ndo argilosos.
Argilominerais sdo 0s minerais que constituem a argila, séo hidroéfilos e geralmente cristalinos,
produzidos por silicatos de aluminio hidratados. Os diferentes tipos de argilominerais estdo
classificados em conjuntos com base em sua estrutura cristalina e composi¢do quimica. Quadro
1 apresenta a classificacdo dos minerais da argila, representados com o tipo de lamina, grupo,
subgrupo e exemplos das espécies (FONSECA; AIROLDI, 2003).

Quadro 1. Classificagdo dos minerais da argila.

Tipo Grupo Subgrupo Espécies
1:1 Serpentina-caulim Serpentina Crisotila, antigorita
Caulim Caulinita, nacrita
Talco-pirofilita Talco Talco, willemita
Pirofilita Pirofilita
Esmectita Saponita Saponita, hectorita
Montmorilonita | Montmorilonita, beidelita
Vermiculita Trioctaédrica Vermiculita trioctaédrica
2:1 Dioctaédrica Vermiculita dioctaédrica
Mica Trioctaédrica Biotita, lepidolita
Dioctaédrica Muscovita, paragonita
Mica Trioctaédrica Clintonita
Dioctaédrica Margarita
Clorita Trioctaédrica Chamosita
Dioctaédrica Donbassita
Di,trioctaedrica Sudoita
2:1 Sepiolita-paligorskita Sepiolita Sepiolita
Paligorskita Paligorskita

Os minerais cristalinos da argila estdo divididos em dois grupos:
(i) estruturais 1:1;
(ii) estruturais 2:1.

Nos grupos estruturais 1:1 estdo os grupos da caulinita, serpentina e argilominerais
ferriferos, sua forma é uma lamina tetraédrica que possui oxigénio e silicio, em cima de uma
folha octaédrica, que possui aluminio e hidroxila, conforme mostra a Figura 1 (a). Nos
estruturais 2:1 entdo os grupos talco-pirofilita, micas, esmectitas, vermiculitas, cloritas,
paligorsquita e sepiolita, sendo duas laminas tetraédricas em volta de uma folha octaédrica,
conforme mostra a Figura 1 (b). As laminas tetraédricas e octaédricas dos argilominerais podem
ser modificadas dependendo da formacéo da rocha (COELHO; SANTOS; SANTOS, 2007;
FONSECA; AIROLDI, 2003).
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Argilominerais tipo 1:1
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Figura 1. Estrutura dos argilominerais tipo: (a) 1:1 e (b) 2:1. Adaptado de Schulze (1989).

A diferenca entre os minerais de estrutura 1:1 para os de estruturas 2:1 é seu
comportamento em relacdo a solventes polares, as camadas 1:1 ndo entram em contato com o
solvente, ja os minerais de estrutura 2:1 quando colocados em contato com a dgua ou substancia
guimica apresentam algumas de suas propriedades reoldgicas caracteristicas (viscosidade,
plasticidade, elasticidade, entre outras). Na Figura 2, observa-se a diferenca das estruturas dos
argilominerais de estrutura 1:1 e 2:1, Figura 2 () e (b), respectivamente (COELHO; SANTQOS;
SANTOS, 2007; FONSECA; AIROLDI, 2003).
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Figura 2. Estrutura dos argilominerais: (a) 1:1 e (b) 2:1. UFES (2011).

Quanto a sua classificacdo, as argilas podem ser classificadas em primarias ou
secundarias. As argilas primarias sdo aquelas que permanecem em sua origem, na
decomposicgéo do solo, e apds um tempo ela é normalmente apresentada em forma de pd. As

secundarias apresentam-se normalmente na forma pastosa, e diferente das primarias, elas sdo
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levadas pela chuva e pelo vento, modificando suas propriedades (SOUZA; ANTUNES
JUNIOR, 2008).

3.1.2 Propriedades

Os minerais presentes na argila possuem a capacidade de trocar ions que podem estar
na superficie ou no interior de seus cristais, entre as camadas, ou ainda em outro espaco interior
acessivel aos ions que compdem solucdes aquosas. Essa troca de ions resulta no desequilibrio
de suas cargas elétricas, devido a influéncia de determinadas propriedades fisico-quimicas e
tecnoldgicas (MEIRA, 2001).

As fases associadas nas argilas podem ser minerais como quartzo, calcita, dolomita,
feldspatos, o0xidos, hidroxidos, fases organicas, entre outros, ou fases nao cristalinas, como
silica coloidal, géis de hidroxido de ferro, géis orgéanicos, entre outros (GUGGENHEIM,;
MARTIN, 1995).

Visando a preparacao de formulaces cosmeéticas, as propriedades mais relevantes que
compdem uma formulacéo sdo:

a) o tamanho das particulas presentes;

b)  acomposi¢do mineraldgica;

c) alta capacidade de troca ibnica;

d) alta area superficial especifica;

e) forte capacidade de adsorcéo e absorcao.

A capacidade de sor¢do da argila esta relacionada ao tamanho do gréo e superficie,
bem como com carga elétrica e a capacidade de troca ibnica, essas propriedades sao
dependentes dos minerais da argila (GAMOUDI; SRASRA, 2017; GOMES et al., 2009).

3.1.3 Aplicabilidade

A argila possui diversas aplica¢cBes. Na industria € utilizada principalmente em

revestimentos ceramicos, utensilios domeésticos e decoragdo. A argila tem a caracteristica de
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penetrar nas diversas barreiras naturais do corpo humano pelas seguintes vias: ingestao,
inalacéo e absorcéo pela pele (GOMES et al., 2022).

O uso de cada tipo de argila depende de alguns fatores, como: a) o tipo do mineral
argiloso: que pode ser formado apenas por um mineral, mas é comum encontrar uma mistura
de mais minerais; b) o tipo de camada: considerando se a camada € 1:1 ou 2:1 e ¢) composi¢do
quimica. Além disso, a argila deve satisfazer requisitos quimicos, fisicos e toxicologicos antes
de poder ser adequada para a area cosmética, sendo a condicao de que sua toxicidade deve ser
baixa. Antes de produzir um produto cosmético deve-se ter diversas informacGes sobre o
mesmo, como 0s componentes da formulacdo, o tipo de armazenamento, sua toxicidade, e suas
propriedades (MATTIOLI et. al, 2016).

Cada argila apresenta um beneficio a pele/couro cabeludo, sua composicdo esta
diretamente ligada a sua aplicacdo cosmética, conforme mostra 0 Quadro 2 (SOUZA;
ANTUNES JUNIOR, 2008).

Quadro 2. Aplicacdo cosmética das argilas de acordo com sua composicao.

Composicao Fungdo Cosmética
Silica. Antidematosa.
Silicato de aluminio hidratado, 6xido de ferro e Tratamento de peles sensiveis.
6xido de cobre.
Silicio. Hidratacdo e rejuvenescimento.
Silicio, aluminio, titanio e ferro. Rejuvenescimento, reconstitui¢cdo dos tecidos e
hidratante.
Silicio, aluminio, titanio, ferro, silicato de aluminio Reconstitui¢do dos tecidos, adstringente,
hidratado. remineralizante, hidratante, cicatrizante,

clareador e absorc¢do de oleosidade.

Silicio, aluminio, ferro, titanio, silicato de aluminio e | Rejuvenescimento, clareamento, cicatrizacdo e
magnésio, carbonato de célcio e magnésio, 6xido de | absorcéo de oleosidade.
silicio, zinco, enxofre.

Silicato de aluminio hidratado, aluminio, enxofre, Absorcdo de oleosidade, hidratante,
ferro, boro, potassio e calcio. cicatrizante e clareador.

Oxido de ferro e cobre. Rejuvenescimento.

Oxido de ferro associado ao calcio, magnésio, Tratamento de oleosidade.

potéssio, manganés, fosforo, zinco, cobre, aluminio,
silicio, selénio, cobalto e molibdénio.

As argilas sdo utilizadas em aplicagdes farmacéuticas, podendo ser protetores
gastrointestinais, dermatoldgicos, antidcidos e anti-inflamatorios. A argila utilizada na area
farmacéutica deve ser de granulometria fina, ter alta area superficial especifica, e sua taxa de
resfriamento deve ser baixa, além disso, a argila deve ser facil de se moldar, e dar uma sensacao

agradavel quando aplicada diretamente sobre a pele. Diante das propriedades citadas, a
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considerada mais relevante para a area farmacéutica ¢ a alta capacidade de adsor¢do (GOMES
et al., 2009).

Dentre todos os minerais argilosos, somente a caulinita, talco, esmectita, sepiolita e
palorsorita sdo utilizados em formulagdes cosméticas e farmacéuticas, destacando-se o grupo
das esmectitas, a esmectita € uma variacao da caulinita e pertence ao grupo da montmorilonita,
se destaca devido a sua alta capacidade de troca de cations (GAMOUDI; SRASRA, 2017;
CARRETERO; POZ0, 2010).

A argila também é usada terapeuticamente, contribuindo com nutrientes que contém o
processo de relaxamento. Durante a aplicacéo, a argila realiza uma hidratacdo na pele de forma
a ndo permitir a saida da transpiracdo. Essa transpiracdo absorve as camadas superiores da
epiderme, hidratando-a por dentro. Apds a aplicacdo, a pele fica com alta porosidade, o que
significa que as substancias cosméticas serdo facilmente penetradas pela camada cornea,
atingindo as camadas mais profundas da epiderme (CARRETERO, 2002).

Na cosmetologia, a argila se destaca em formulagdes cosméticas, e a maioria contém
uma combinacdo de componentes como: agua (destilada ou esterilizada), emulsificante,

espessante, emoliente, fragrancia, conservante e estabilizador de pH (GOMES et al., 2022).

3.2  ARGILAS BENTONITAS

A bentonita € designada por uma mistura de argilas, que é formada a partir de cinzas
vulcanicas e em ambientes alcalinos de pouca circulacdo de dgua. Desde os tempos antigos as
bentonitas sdo utilizadas externamente ou internamente para manter o corpo saudavel, pois
acreditava-se na possibilidade dessas argilas tratarem alguns tipos de doencas. A bentonita atua
como agente desintoxicante, esta disponivel na natureza e pode ser definida como uma rocha
argilosa, que faz parte do grupo das esmectitas sendo constituida pelo argilomineral
montmorilonita (MURRAY, 2000; MOOSAVI, 2017).

O argilomineral montmorilonita pertence ao grupo dos filossilicatos 2:1, € composto
por silicato de aluminio, magnésio e célcio hidratado, formado por camadas estruturais feitas
por duas laminas tetraédricas de silica e uma lamina central octaédrica de alumina, unidas entre
si por atomos de oxigénio comum as duas laminas, conforme apresenta a Figura 3 (BARBOSA
etal., 2012).
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Figura 3. Estrutura do argilomineral montmorilonita (BARBOSA et al., 2012).

A montmorilonita é formada em climas secos ou por alteracdes nas cinzas vulcanicas,
suas laminas sdo muito finas e apresentam boa capacidade no descolamento das camadas
quando entra em contato com a agua (SILVA; FERREIRA, 2008).

3.2.1 Caracteristicas e propriedades

As bentonitas possuem alta capacidade de troca de cétions, essa troca acontece nas
camadas intermediarias onde estao situados os cations trocaveis, sua funcdo é compensar cargas
negativas concebidas por substituigdes isomorficas (SILVA; FERREIRA, 2008).

As particulas das bentonitas sdo muito finas e apresentam grande capacidade de
delaminacdo quando na presenca de agua. As bentonitas podem apresentar a capacidade de
afastar as camadas. O afastamento das camadas, seja ele maior ou menor, depende de fatores
tais como, a natureza dos sitios que geram as cargas, a presenca de contaminantes e
principalmente a natureza do cation, pois ocorre uma hidratacdo menos intensa se for um cation
diferente de sddio (SILVA; FERREIRA, 2008).

As particulas das esmectitas sdo capazes de adsorver certos compostos quimicos, bem

como toxinas, bactérias e virus. Além disso as esmectitas sdo caracterizadas por apresentarem
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particulas pequenas e sua grande capacidade de adsorcédo e absorcéo, motivos pelos quais séo
amplamente utilizadas na cosmetologia (GOMES et al., 2009).

3.3 BENTONITA DE MELO

A argila bentonita de Melo recebe esse nome pelo fato ser uma argila bentonita
presente no municipio de Melo, ao norte do Uruguai. Suas principais caracteristicas sdo o
didmetro médio de tamanho de particula inferior a 10 um e area superficial de 13,905 m2/g,
ambas caracteristicas tem grande influéncia na adsorcdo de minerais, visto que minerais com
altas areas superficiais conseguem reter a oleosidade, e contribuem para uma capacidade
secativa (CESSA et al., 2009; FAVERO et al., 2019).

As fases cristalinas presentes na argila sdo os grupos das esmectitas e quartzo, a
coloracdo é bege, e os componentes presentes sdo silicio, aluminio, magnésio, ferro, calcio,
potassio, manganés e titanio, respectivamente, conforme apresenta a Tabela 1 (FAVERO et al.,
2019).

Tabela 1. Composic¢do quimica da bentonita de Melo

Oxido | SiO, | AlLO; | TiO, | Fe;03 | MnO | MgO | CaO | Na,O | K:O | P.Os | LOI | TOTAL
% (m/m) | 67,73 | 15,95 | 0,10 | 227 | 0,15 | 452 | 212 | - 016 | - |7,41| 10041
Fonte: Adaptado de Favero et al., 2019.

34 COSMETOLOGIA

3.4.1 Industria cosmética

Segundo dados divulgados pela Associagédo Brasileira da Industria de Higiene Pessoal,
Perfumaria e Cosmeticos - ABIHPEC (2021b), o mercado global de cosméticos é liderado pelos
Estados Unidos (US$ 91 bilhGes), China (US$ 73 bilhGes) e o Brasil ocupa 0 4° maior mercado
consumidor (US$ 24 bilhdes). Conforme o crescimento do mercado, cresce o interesse do
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consumidor por produtos naturais que disponham de cuidados com a natureza. O consumidor
mostra maior interesse quando o produto apresenta sustentabilidade. De acordo com as
pesquisas realizadas 41% dos brasileiros adquirem ou mostram interesse em produtos de origem
natural (ABIHPEC, 2018a; VISERAS et al., 2021).

Conforme ABIHPEC (2018a), com as exigéncias crescentes dos consumidores e as
mudangas climéaticas em todo o mundo, a demanda do setor para ingredientes naturais e
sustentaveis vem se adaptando a esse novo cenario. As recentes fusdes e aquisicdes no mercado
de ingredientes ativos confirmam a importancia das matérias-primas de origem natural, vegetal
e orgénica. E temas como sustentabilidade e meio ambiente ainda continuardo em pauta por
muito tempo.

Produtos cosméticos sdo indicados tanto para o publico feminino como para
masculino, embora ndo seja tdo comum homens utilizarem, pesquisas mostram que o numero
de clientes do sexo masculino aumentou na area da cosmetologia, as vendas de produtos
cosmeéticos cresceram em torno de 70% nos ultimos 5 anos (Tabela 2). O Brasil fica atrés
somente dos Estados Unidos no ranking de mercado em produtos masculinos (ABIHPEC,
2018a).

Tabela 2. Evolucdo do mercado masculino em 5 anos (R$ milhdes) (ABIHPEC, 2018a)

Categoria 2012 2017 Variagédo
Fragréncias masculinas 5.812 11.699 101%
Produtos para pele masculina 4 7 75%
Desodorante masculino 3.419 4.945 45%
Produtos para barba 2.270 2.958 30%
Produtos masculinos para banho 113 145 28%
Produtos para cabelo masculino 46 42 - 9%
Total 11.664 19.796 70%

Além dos consumidores masculinos, cresce a cada dia a populagdo sénior (pessoas
acima de 60 anos). Cabe ressaltar que a populacdo sénior busca por uma aparéncia mais
saudavel procurando produtos cosméticos que se adaptem. O envelhecimento faz com que os
consumidores selecionem produtos especificos, tais como, hidratantes corporais e faciais
(ABIHPEC, 2018a).



26

3.4.2 Formulagdo vegana

E cada vez mais frequente a presenca de produtos veganos no mercado, pois
apresentam indmeras Vvantagens quando comparados aos tradicionais. A palavra
sustentabilidade passou a ter mais énfase com o passar dos anos. O consumidor procura por um
produto que seja sustentavel e preferencialmente de origem natural (MACEDO; PIERRE, 2020;
FURTADO, 2020).

H& uma tendéncia, em nivel mundial, pelo uso de produtos veganos. Na preparacao de
uma formulacéo vegana, deve-se satisfazer diversas caracteristicas, como ser fabricado com
matérias-primas renovaveis e ndo conter nenhum insumo de origem animal, todos o0s
componentes presentes devem ser selecionados levando em consideracdo sua origem, a forma
de como sdo obtidos e testados, e além de tudo deve ser cruelty-free (livre de crueldade),
portanto, ndo € permitido testes em animais (FURTADO, 2020; FONSECA-SANTOS;
CORREA; CHORILLI, 2015).

De acordo com a ABIHPEC (2018a), no Brasil 7,6 milhdes de pessoas sdo
vegetarianas, e parte dessa populacdo é adepta ao veganismo, esses consumidores levam em
consideracdo ndo apenas o rétulo do produto a ser comprado, mas também os certificados
presentes na embalagem. Os selos de produtos veganos sdo concedidos diretamente aos
produtos especificos de diversos ramos, e ndo a suas marcas.

Com o crescimento do veganismo, tem aumentado a procura por matérias-primas
provenientes de fontes vegetais renovaveis. No Brasil, um dos principais 6rgdos que regula,
certifica e incentiva o consumo de produtos veganos é a Sociedade Vegetariana Brasileira
(SVB), responsavel pela certificacdo e a concessdo do selo. Na legislacdo brasileira ndo existe
nenhuma Resolucdo da Diretoria Colegiada (RDC) especifica para regular a fabricacdo e
rotulagem de produtos de beleza veganos, as normas seguidas para os testes e a producéo desses
cosméticos seguem as normas estabelecidas por organizagdes nacionais e internacionais de
direitos e protecdo dos animais. O selo de produto vegano e cruelty-free € concedido pelas
organizac0es, leva em consideracdo a origem da matéria prima, e a forma que os produtos séo
testados (BRASIL, 2014).
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3.4.3 Formulagéo a partir de produtos naturais

O avanco de pesquisas relacionadas aos componentes encontrados em produtos de
higiene pessoal fez crescer a preocupacdo de consumidores com devidas substancias
potencialmente tdxicas para 0 organismo que estdo presentes em diversas formulagfes. A
alternativa encontrada para reduzir produtos quimicos prejudiciais a satude da populacéo foi a
elaboracdo de produtos naturais que ndo apresentem riscos a saude do consumidor e nem
causem grandes impactos ao meio ambiente (MACEDO; PIERRE, 2020).

Os produtos naturais ainda ndo possuem uma legislacao especifica, a fabricacdo desses
produtos deve atender as mesmas exigéncias dos cosméticos convencionais estabelecidos pela
Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA). A necessidade de padronizar e
caracterizar os produtos naturais e organicos fez com que a ABIHPEC internalizasse uma norma
(ISO 16128) que fornece diretrizes para componentes de cosméticos naturais, com o objetivo
de padronizar caracteristicas de maior importancia na classificacao desses produtos (ABIHPEC,
2018a; 1BD, 2010).

No Brasil, a agéncia responsavel pela classificacdo de produtos é o Instituto
Biodindmico de Certificacdo (IBD). Para que um produto seja classificado como natural, 95%
dos componentes totais devem ser de matérias-primas naturais, e 0s restantes 5% de substancias
sintéticas, contendo assim em sua formulacdo compostos naturais de origem vegetal ou mineral,
esses compostos ndo precisam necessariamente estar registrados, sendo produzidos de maneira
convencional. Os produtos naturais ndo precisam atender a todos os critérios utilizados na
classificacdo dos produtos organicos, tendo em vista que séo produtos diferentes e que para um
produto ser considerado natural, ele ndo tem obrigatoriedade de ser organico (IBD, 2010).

Os processos extrativos séo levados em consideragdo, ndo devendo ser utilizado
processos que alterem de alguma forma o componente de origem natural, a indicacdo € que
sejam escolhidos métodos a frio, percolacao, destilacdo, processos que fazem extracdo por meio
de métodos mecanicos ou que utilizam pressdo. Os solventes permitidos sdo alcool e glicerina,
desde que sejam oriundos de processos organicos, sendo possivel utilizar nitrogénio, dgua e
didxido de carbono para a obtencdo do extrato. Alguns processos como a sulfonagéo,
fosforilacéo, polimerizacéo, entre outros, alteram a forma natural dos componentes, portanto o
certificado de produto natural ndo é concedido. Compostos sintéticos, derivados de petroleo ou

polimeros ndo séo permitidos (IBD, 2010).
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3.4.4 Tratamento capilar

A érea capilar da cosmetologia vem se expandido a cada momento, formulac6es
diferentes e sustentaveis tém atraido o publico, seja em spray ou com uma consisténcia leve, os
consumidores de produtos capilares procuram versdes que evitem danos e textualizem os fios.

A inovacgdo na area se destaca cada dia mais. Em 2018, a ABIHPEC divulgou um
shampoo seco que é eficaz em remover os residuos e refrescar os fios. O publico fiel em
tratamentos capilares sdo as mulheres, que se modernizam diariamente procurando inovagoes
para valorizar seu proprio estilo (ABIHPEC, 2018a).

As argilas para tratamentos em cabelos sdo utilizadas pois a argila tem capacidade de
estimular o tecido dérmico, e manter uma nutricdo intensa. Quando a argila € aplicada no couro
cabeludo, é capaz de remover células mortas, absorver as impurezas, ativar a circulagdo e ajudar
na melhoria da circulagdo sanguinea, além disso, a argila € um produto acessivel, de fécil
aplicacdo e de origem natural. (FARIA; JALIL, 2019).
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4 MATERIAIS E METODOS

41 LOCAL DE COLETA DA AMOSTRA

A bentonita de Melo (BM) foi coletada na Jazida Bafiado de Medina, localizada ao
norte do Uruguai, no Departamento de Cerro Largo, encontrando-se em latitude sul 32°24°39”
e longitude oeste 54°22°04”, conforme ilustra a Figura 4 (ALBARNAZ et al., 2009).
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Figura 4. Mapa de localizacéo na regido de Bafiado de Medina — Uruguai, Albarnaz et al., 2009.

4.2 DESCONTAMINACAO DA AMOSTRA DE ARGILA

A bentonita de Melo (BM) in natura foi adicionada a agua destilada e deixada em

repouso durante 30 minutos para facilitar a dispersdo das particulas. Apos, foi realizada a
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secagem da amostra a temperatura de 120°C em estufa (Fanem, modelo 315SE). A BM seca
foi cominuida com auxilio de gral e pistilo. Em seguida, foi submetida ao processo de
descontaminacdo a 120°C em estufa durante 24h e posteriormente foi usada na caracterizagdo
da amostra conforme apresentado por Favero et al. (2019). Além disso foi realizada a
distribuicdo granulométrica e microscopia eletrénica de varredura da bentonita.

Os processos foram realizados no Laboratoério de Farmacotécnica da Universidade de
Caxias do Sul (UCS) (Caxias do Sul — RS), e baseado no Manual de limpeza e desinfeccdo de
superficies, redigido pela ANVISA (BRASIL, 2010%).

43  CARACTERIZACAO DA AMOSTRA DE ARGILA

4.3.1 Analise microbioldgica

A anélise microbioldgica foi realizada com a BM apds o processo de descontaminacgao
no Laboratério de Controle de Qualidade de Medicamentos e Cosméticos (LCMEC) da UCS e
utilizando a metodologia da Farmacopeia Brasileira (BRASIL, 2010?).

Os parametros microbiolégicos utilizados como referéncia para Produtos de Higiene
Pessoal, Cosméticos e Perfumes sdo estabelecidos pela Resolucéo n° 481, de 23 de setembro de
1999. De acordo com a legislacdo, em 1g de produto deve se detectar auséncia de coliformes
fecais e totais e de microrganismos patogénicos, como Pseudomonas aeruginosa e
Staphylococcus aureus. Além disso, os limites aceitaveis para bactérias mesofilas e bolores
leveduras sdo de maximo 5,0x10% UFC/g (unidades formadoras de coldnia por grama). Esses

limites s&o relevantes para a seguranca e eficicia da formulacdo (BRASIL, 1999).
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4.3.2 Distribui¢do granulométrica

A analise granulométrica da BM, por peneiramento, foi realizada utilizando um
conjunto de cinco peneiras para determinar a distribuicdo de tamanho de particulas. O
procedimento consistiu em colocar 500g de BM em um peneirador da marca Bertel®, com
vibracdo 6 durante 25 minutos. As aberturas de malha utilizadas foram de 710 um, 500 um, 425
um, 180 yume 45 pum. Os resultados correspondem a média de trés processos de peneiramento.
As fragdes retidas em particulas < 45 pm e < 180 um foram utilizadas na preparagdo das
formulacBes cosméticas.

Este procedimento foi feito de acordo com o método de peneiramento do manual MNL
32-98 (ASTM, 1998).

4.3.3 Difracéo de raios X

A andlise cristalografica da BM foi realizada por difratometria de raios X em um
difratbmetro de raios X Siemens (BRUKER AXS) D-5000 com monocromador curvado de
grafite no feixe secundario operando a 40 kV/ 30 mA (radiacio Cu Ko = 1,5406 A). O intervalo
angular analisado foi de 2 a 72° 2 6. As amostras foram analisadas a 0,02°/1s com fendas de
divergéncia e anti-espalhamento de 1° e fenda de recepgéo de 0,2 mm. As laminas orientadas
foram analisadas de 2 a 28° 2 Theta, sendo as laminas ao natural e calcinadas (aquecidas a
550°C durante duas horas) a 0,02%2s e as laminas saturadas por etilenoglicol a 0,02°/3s (POPPE
et al., 2001). Esse ensaio foi realizado no Laboratério de Difratometria de Raios X do Instituto
de Geociéncias da UFRGS.

4.3.4 Espectroscopia por Infravermelho com Transformada de Fourier

A bentonita de Melo foi preparada na forma de pastilhas com brometo de potassio

(KBr). A caracterizacdo foi realizada no espectrofotdometro Nicolet 1IS10 Termo Scientific, no
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intervalo de 4000 a 400 cm™, com 32 varreduras e resolugio de 4 cm™ no Laboratério de
Polimeros (LPOL) da UCS.

4.3.5 Avaliacio da Area Superficial

A area superficial foi realizada utilizando o instrumento Quantachrome (modelo 25-E
and above). Esse equipamento é totalmente automatizado, utilizado para a estimativa de area
superficial por isortermas Brunauer, Emmett e Taller (BET).

O método BET calcula a area da superficial total a partir do volume de gas adsorvido
(V) em funcao da pressdo relativa (P/Po), que passa sobre a amostra resfriada a temperatura do
nitrogénio liquido adsorvido (m?). Logo, foi realizada a medic&o da area superficial e dividida
pela massa total da amostra testada (g), com a finalidade de se obter a &rea superficial especifica
(m?/g). As amostras foram liberadas de gas durante 24 h a temperatura de 350°C. Essa analise

foi realizada no Laboratério de Energia e Bioprocessos (LEBio) da UCS.

4.3.6 Microscopia Eletronica de Varredura

As micrografias da BM foram obtidas utilizando um microscopio eletronico de
varredura MEV-FEG Mira 3 Tescan, com tenséo de aceleracdo de 15 kV. A andlise foi realizada
no Laboratorio Central de Microscopia (LCMIC) da UCS.

4.4 AVALIACAO DA APLICABILIDADE DA BENTONITA DE MELO NAS
FORMULACOES COSMETICAS CAPILARES VEGANAS
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4.4.1 Desenvolvimento das Formulagdes

Os componentes utilizados na preparacéo das formulacdes foram selecionados visando
a produzir um produto capilar vegano. A Tabela 3 apresenta a composi¢do da formulagéo
capilar vegana contendo BM com granulometrias: a) <45 um e b) < 180 um, com 0 objetivo de

estudar a influéncia da granulometria na formulacdo cosmeética.

Tabela 3. Composicéo das formulagdes capilares veganas.

Denominagédo Comercial Componente (INCI¥*) Concentragdo
(%)
Agua Aqua 78
Alcool Cetoestearilico Cetearyl Alcohol 8
Bentonita de Melo** Kaolin 5
Cloreto de Cetil Trimetil Aménio 50% Cetrimonium Chloride 3
Conservante Phenoxyetanol 0,8
Glicerina Glycerin 2
Oleo de Améndoas Almond Oill 2
Poliquatérnio 7 Polyquaternium-7 1
Solugéo de Acido Citrico 20% Citric Acid 0,2

*INCI: International Nomenclature of Cosmetic Ingredient.
** BM com granulometria: a) <45 um e b) < 180 um

Descricdo dos componentes e suas funcdes nas formulacGes capilares veganas:

. Alcool Cetoestearilico: E um insumo de origem vegetal aprovado pela
Farmacopeia Britanica como Cetomacromol 1000. Proporciona suavidade, bastante utilizado
na area capilar (RASCHE, 2014).

o Cloreto de cetil trimetil aménio 50%: E um tensoativo de origem sintética,
classificado como sal quaternario de amonio. Na cosmetologia, é bastante utilizado como
emoliente e sua principal acdo é o controle bacteriostatico (BRASIL, 2019).

o Glicerina: E um composto organico incolor, pode ser de origem vegetal ou
animal (utilizada nas formulagdes a glicerina vegetal). Independentemente de sua origem, antes
da utilizacdo deste insumo, é necessario passar por processos de purificacdes. Esses processos
executam a retirada de substancias quimicas e impurezas remanescentes, que possam Vir a
descaracterizar o produto final. Na cosmetologia, € um dos principais umectantes e emolientes
utilizados (BRASIL, 2019).

o Conservante: E o componente que impossibilita o crescimento de

microrganismos durante sua fabricacdo e uso (BRASIL, 2012).
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o Oleo de améndoas: E um 6leo de origem vegetal, que pode ser extraido de
diversas espécies de castanhas, nozes e améndoas. Por ser rico em acidos graxos e possuir
propriedades lubrificantes, é classificado como um emoliente, auxiliando a manter a hidratagéo,
a transportar vitaminas soltveis em lipidios e fornecer acidos graxos essenciais (CALLEGARI;
CREN; ANDRADE, 2014).

o Polyquaternium-7: E um insumo sintético que atua como agente antiestatico,
bastante encontrado em produtos cosméticos relacionados a limpeza, como shampoos, tonicos,
entre outros (LI et al., 2015).

A Figura 5 apresenta o fluxograma dos processos realizados no desenvolvimento das
formulacBes. As formulacGes foram preparadas de acordo com o método convencional

(BRASIL, 2005), conforme as etapas descritas a seguir.

Alcool cetoestearilico +
oleo de améndoas

Poliquatérnio 7 +
acido citrico

FASE . .
& VLa \
0 " : S( X [y
JOLEOSR | » E e , 20% +
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Banho-maria

75°C
‘- S

(v)

f\gua + cloreto . o
Pesavers dos de cetil trimetil l't-\h?‘ ‘OLI'.(_).SA +
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gt : Pyl
componentes b olictria gM  (agitagio, T=20°C) D

- é_ﬂ
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(iii)

Figura 5. Desenvolvimento das formulagGes cosméticas capilares veganas.

(i)  Aégua, o cloreto de cetil trimetil aménio 50% e a glicerina foram aquecidos em
béquer, em banho maria a temperatura de 75°C (fase aquosa);
(if) O alcool cetoestearilico e 0 6leo de améndoas foram aquecidos em gral, em

banho maria a temperatura de 75°C (fase oleosa).
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(iii)  As misturas foram removidas do banho maria e foi adicionada a BM com
granulometrias <45 um e < 180 um, separadamente, a fase aquosa (i).

(iv) Afase oleosa verteu-se na fase aquosa, unificando as fases, sob agitacdo continua
e rigorosa até atingir a temperatura ambiente (20°C).

(v) Foiadicionado a mistura (iv) o poliquatérnio 7, a solugéo de &cido citrico 20% e
por fim o conservante, sob agitacéo.

4.4.2 Analise microbioldgica

Foram realizadas as analises microbioldgicas das formulagdes cosméticas capilares
veganas contendo BM com granulometria <45 pm e < 180 um, no Laboratério de Controle de
Qualidade de Medicamentos e Cosméticos (LCMEC) da UCS e utilizando a metodologia da

Farmacopeia Brasileira (BRASIL, 2010%), conforme metodologia descrita no item 4.3.1.

4.4.3 Caracterizacao fisico-quimica e avaliacdo de estabilidade das formulac6es

As formulacGes foram separadas e armazenadas em 27 frascos plasticos de parede
dupla contendo 30g de cada formulagdo (BM com granulometria <45 pm e < 180 um) em cada

frasco, para posterior avaliacdo da estabilidade e caracterizacao fisico-quimica (Figura 6 e 7).



Figura 7. Formulagéo capilar vegana com granulometria < 180 pm, apds o preparo.
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4.4.3.1 Avaliagéo de estabilidade

De acordo com o Guia de Estabilidade da ANVISA (BRASIL, 2004), as formulag¢des
foram submetidas a temperatura ambiente (20 + 2 °C), em estufa Tecnal modelo TE-393/1 (45
+ 2 °C) e em geladeira Continental modelo 470 (2 £ 2 °C), durante o periodo de 90 dias. Foram

realizadas as analises a seguir, nos periodos de: 0, 30, 60 e 90 dias das amostras em triplicata.

4.4.3.2 Analise organoléptica

A analise organoléptica foi realizada no Laboratério de Farmacotécnica da UCS,
visando a observar possiveis alteracdes nas formulagdes, a partir da verificacdo visual de cor,

odor, aspecto e textura nos tempos de: 0, 30, 60 e 90 dias.

4.4.3.3 Centrifugacéo

O ensaio de centrifugacdo foi realizado para avaliar a estabilidade fisico-quimica das
formulacGes, prevendo possiveis instabilidades. Em tubo de ensaio cdnico graduado para
centrifuga (ALC Modelo PK 131) foi adicionado 1,0 g de cada formulacao, e apds foi submetida
ao ciclo de 3000 rpm durante 30 minutos a temperatura ambiente (20 + 2°C) (BRASIL, 2004).

O teste de centrifugacéo foi realizado no Laboratério de Bioquimica do Bloco S da UCS.

4.4.3.4 Determinacao de pH

A determinacdo do pH das formulacdes foi realizada no Laboratorio de
Farmacotécnica da UCS. Para a determinagéo dos valores de pH foi realizada a dispersédo das
formulacBes em agua destilada (10%, m/v), a 20°C, em potenciémetro (Micronal modelo DM-

20). Foram feitas médias que corresponde a trés medicOes, as amostras foram analisadas nos
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tempos 0, 30, 60 e 90 dias com o auxilio de um pHmetro (Digimed, modelo DM-22), sendo o
pH indicado para produtos cosméticos em contato com o couro cabeludo de 6,5a 7,5 (BRASIL,
2004).

4.4.3.5 Determinacéo de espalhabilidade

O teste de espalhabilidade tem como objetivo verificar o teor de expansdo das
formulacdes, avaliando alteragbes nas caracteristicas reoldgicas (BRASIL, 2004). Uma
formulacdo com boa espalhabilidade facilita na aplicacdo e também garante uma distribuicédo
uniforme, tendo potencial para melhor avaliacdo no mercado (DANELUZ et al., 2020).

Os testes foram realizados com as formulacdes em diferentes condi¢bes de
armazenamento. Foram realizados com uma placa molde circular de vidro (diametro = 20 cm;
espessura = 0,2 cm), com orificio central de 1,2 cm de didmetro, a placa foi posicionada sobre
uma placa-suporte de vidro (20 cm x 20 cm) localizada sobre uma escala milimetrada e uma
fonte luminosa. A amostra foi introduzida no orificio da placa molde e ap6s um minuto, foi
realizada a leitura dos diametros abrangidos e subsequente calculado o didmetro médio. Este
procedimento foi repetido acrescentando-se sucessivamente outras placas, em intervalos de um
minuto. Os resultados foram expressos em espalhabilidade da amostra em funcdo da massa
aplicada, de acordo com a Equacdo 1, sendo que os mesmos correspondem a média de trés
determinacfes (BORGUETTI; KNORST, 2006).

Ei = dz.g Equagio (1)

Sendo: Ei = espalhabilidade da amostra para uma determinada massa i (mm?); d = didmetro médio

(mm).

Esse teste foi realizado no laboratdrio de Farmacotécnica da UCS nos tempos 30 e 90

dias.
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4.4.3.6 Avaliagdo da viscosidade e comportamento reoldgico

A viscosidade das formulacbes caracteriza reologicamente o sistema, realizando o
controle de qualidade e auxiliando na determinag&o de consisténcia e fluidez do produto (Brasil,
2004).

A viscosidade das formulagdes em diferentes condicbes de armazenamento foi
avaliada com o auxilio de um viscosimetro rotacional (Marte, modelo MDV-20) spindle L3
com valores da velocidade de rotagdo de 10; 20; 30; 40; 50; 60; 70; 80; 90 e 100 (99) rpm, de
modo crescente e decrescente a temperatura ambiente (20 + 2 °C). O ensaio foi realizado no

Laboratorio de Farmacotécnica do Bloco S da UCS.

4.4.3.7 Avaliagdo da irritabilidade dérmica, irritabilidade dérmica acumulada e

sensibilizacdo dérmica in vivo

O teste de irritabilidade dérmica, irritabilidade dérmica acumulada e sensibilizacao
dérmica in vivo tem como objetivo verificar o potencial de irritabilidade cutanea primaria,
acumulada e sensibilizacdo da formulacdo, em condi¢fes maximizadas, com area de aplicacédo
e guantidade controladas, sendo esse estudo acompanhado por um médico dermatologista. O
teste foi realizado pela empresa Allergisa (Sdo Paulo/SP Brasil) com a formulagdo que
apresentou os melhores resultados de caracterizacado fisico-quimica.

Foram incluidos no estudo 80 participantes, dentre estes 51 completaram o estudo. Os
critérios de inclusdo exigem participantes masculinos ou femininos, saudaveis, com pele integra
na regido de teste, que tenham concordancia em aderir aos procedimentos e exigéncias do ensaio
e comparecer ao instituto nos dias e horarios determinados para as avaliagOes, que possuam
capacidade de consentir sua participagdo no estudo, com idade entre 18 a 60 anos, com média
de idade de 39 anos.

O método utilizado foi o patch test, com a formulacao distribuida sobre dois discos de
papel, devidamente identificados e aplicados na area escapular e no dorso direito ou esquerdo
dos participantes da pesquisa. O teste foi dividido em duas fases, a fase de inducéo que indica
a auséncia de potencial de irritagdo para o produto e a fase de desafio que indica a auséncia de

potencial alergénico para o produto. Entre as fases ocorreu um periodo de descanso, onde o
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produto ndo é aplicado. No periodo de inducdo, entre a 12 e a 32 semanas de estudo, o produto
foi aplicado trés vezes por semana. Neste periodo, o produto permaneceu em contato com a
pele por 48 horas entre as aplicagdes, e aos finais de semana, por 72 horas, sendo avaliada a
area em cada retirada e reaplicacdo da formulacao, no mesmo local. Apdés a fase de inducdo, o
produto foi removido e teve-se o periodo de repouso durante a 42 a 52 semana. Em seguida, na
62 semana, a fase desafio foi estudada. Nesta etapa, o produto foi aplicado por um periodo de
48 horas. O estudo foi realizado conforme Resolucdo CNS N 466/12 e de acordo com as Boas
Préaticas Clinicas (ICH E6), com acompanhamento de médico dermatologista em todas as fases
da pesquisa, assim como todos voluntarios receberam e assinaram o Termo de Consentimento

Livre e Esclarecido (Apéndice A) para participacdo na pesquisa.
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5.1

5.1.1 Analise microbiolodgica
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As Tabelas 4 e 5 apresentam a avaliacdo da atividade microbiana das amostras

contendo BM com tamanhos de particulas < 45 e < 180 um a partir da presenca de bactérias

mesdfilas, bolores e leveduras, coliformes fecais e totais e pesquisa de patégenos.

Tabela 4. Avaliagdo microbioldgica da amostra de argila < 45 pm.

ENSAIO METODO | ESPECIFICACAO* RESULTADO
Contagem de Bactérias Mesofilas | Contagem em No maximo < 1,0x10! UFC/g (est)
Placas 5,0x10% UFC/g
Contagem de Bolores e Leveduras | Contagem em Ausénciaem1g < 1,0x10! UFC/g (est)
Placas
Coliformes Fecais Deteccdo Ausénciaem 1 g Ausénciaem 1 g
Coliformes Totais Detecgdo Ausénciaem 1g Ausénciaem 1 g
Pesquisa de Escherichia coli Deteccdo Ausénciaem1lg Ausénciaem 1g
Pesquisa de Pseudomonas Detecgdo Ausénciaem1lg Ausénciaem1g
aeruginosa
Pesquisa de Staphylococcus aureus Deteccéo Ausénciaem1g Ausénciaem 1g

Tabela 5. Avaliagao microbiologica da amostra de argila < 180 pum.

ENSAIO METODO | ESPECIFICACAO* RESULTADO
Contagem de Bactérias Mesdfilas | Contagem em No maximo < 1,0x10! UFC/g (est)
Placas 5,0x10° UFC/g
Contagem de Bolores e Leveduras | Contagem em Ausénciaem 1 g < 1,0x10* UFC/g (est)
Placas
Coliformes Fecais Deteccéo Ausénciaem 1 g Ausénciaem 1g
Coliformes Totais Deteccéo Ausénciaem 1 g Ausénciaem 1g
Pesquisa de Escherichia coli Deteccéo Ausénciaem 1 g Ausénciaem 1g
Pesquisa de Pseudomonas Deteccéo Ausénciaem 1 g Ausénciaem 1g
aeruginosa
Pesquisa de Staphylococcus aureus Deteccéo Ausénciaem 1 g Ausénciaem 1g

*Farmacopeia Brasileira 6°ed. 2019.

O estudo microbiano revelou que ambas as amostras estdo isentas de bactérias

patogénicas e a quantidade total de microrganismos estd em conformidade. Portanto, o processo
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de descontaminacdo da BM foi eficiente tendo em vista que os resultados obtidos a partir da
avaliacdo microbioldgica encontram-se de acordo com os parametros microbioldgicos para
Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes estabelecidos pela Resolugédo n° 481, de
23 de setembro de 1999.

5.1.2 Distribuicédo granulométrica

A Tabela 6 apresenta as fragdes retidas em cada abertura de malha das peneiras.

Tabela 6. Distribuicdo do tamanho de particulas da bentonita de Melo por anélise granulométrica
realizada por peneiramento.

Abertura de malha (um) > 710 <710 <500 <425 <180 <45
Retengdo (%) 19 11,4 6 19,4 38,4 5,8

Diferentes tamanhos de particulas foram obtidos ap6s a distribuicdo granulométrica
realizada por peneiramento. Verifica-se a menor fracdo em particulas <45 um (5,8%), e a maior
fracdo retida em < 180 um, com 38,4% de retencdo. Nao é possivel afirmar que as particulas
possuem esse tamanho, pois os fragmentos depositados nessa faixa eram compactos e rigidos,

porém passiveis de trituracao.

5.1.3 Difragéo de raios X

As Figuras 8 e 9 apresentam os difratogramas (DRX) da BM com tamanhos de
particulas <45 um.



Intensidade (u.a.)
L

e E= Esmeclila
Q= Quarzos
|
N Q
| u £ E e9%ag4 o &
T T T T T Y T
0 10 20 30 40 50 60 70

20 (")
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Figura 9. Difratograma da bentonita de Melo de laminas orientadas: calcinadas, glicoladas e natural
(os valores “d” sdo dados em A), Favero et al. (2019).
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A BM apresenta as fases esmectita (E) e quartzo (Q), cuja a presenca foi comprovada
pelos respectivos picos nos difratogramas (Figuras 8 e 9). Os resultados das difracdes
mostraram um comportamento esperado para as esmectitas, e apesar do método de
descontaminacdo ter sido diferente do trabalho analisado (associacao de alcool 70 °GL e calor
seco), esse processo nado teve influéncia nos resultados obtidos na difragéo de raios X (FAVERO
etal., 2019).

Em um estudo realizado por Zhu et al (2021) avaliando amostras de bentonita sodica

foram identificados picos em 26 proximos aos encontrados da amostra de BM.

5.1.4 Espectroscopia por Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

A Figura 10 mostra o espectro de FTIR e a Tabela 7 apresenta as respectivas bandas

de absorcéo relacionadas aos grupos funcionais presentes na bentonita de Melo com tamanhos

de particulas <45 um.
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Figura 10. Espectro de FTIR da bentonita de Melo por pastilha de KBr.



Tabela 7. Bandas de absorcéo no FTIR, atribuidas a amostra bentonita de Melo.

Numero de Grupo funcional Referéncia
onda (cm™?)
3625 - 3400 Vibracdo axial OH Leite; Raposo; Silva (2008);
Shabani; Salimi; Jahangiri, (2019)
1640 Vibragéo angular H—O-H Khan; Mahajani; Jadhav (2021);
Madejova (2003)
~ 1000 Vibracdo angular Si—O Ahmad; Yasin (2020)
~ 930 Vibracdo axial AI-OH Laysandra et al. (2017)
867 Vibracgdo axial (Al, Mg) —O Laysandra et al. (2017)
~ 815 Vibracgdo axial Si—O Kipgak; Kalpazan (2020)
917 - 793 Corresponde as camadas octaédricas | Gong; Liu; Huang (2018)
de bentonita
~ 784 Vibracdo axial Al-Si—O Ain et al. (2020)
~ 746 Vibracdo angular Si—O, AlI-0O e Mg—0 | Shabani; Salimi; Jahangiri (2019)
~ 682 Vibragéo axial Si—O—Al Kong et al. (2019)
~ 614 Vibragéo fora do plano de AI-O e Rasaie et al. (2021)
Si—O
510 - 517 Vibracdo axial Si-O Perez et al. (2020)

O espectro de FTIR da BM apresenta as bandas de absor¢do entre 3625 e 3400 cm™
atribuidas ao estiramento da ligacdo O—H do grupo OH referente a 4gua adsorvida, tipico de
esmectitas com elevada quantidade de Al no octaedro (MADEJOVA, 2003). Podem ser
observadas bandas em torno de 1000 - 1050 cm™ caracteristicas das ligagdes Si—O e entre 920

e 500 cm* correspondentes as camadas octaédricas do aluminossilicato Si—O—Al, relatadas pela

literatura (AHMAD; YASIN, 2020; GONG; LIU; HUANG, 2018; PEREZ et al., 2020).

5.1.5 Avaliacdo da area superficial

Na avaliacdo da area superficial (Tabela 8) a BM com tamanho de particulas <45 um

apresentou maior area superficial (35,003 m?/g) em relagio a BM com tamanho de particulas

<180 um.

Tabela 8. Avaliacdo da area superficial da bentonita de Melo com particulas <45 pm e < 180 pm.

Amostra

Area superficial (m2/g)

Bentonita de Melo <45 pm

35,003

Bentonita de Melo < 180 um

10,673
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De acordo com Favero et al. (2019) a area superficial encontrada para a bentonita de
Melo com tamanhos de particulas < 180 pum foi de 13,905 m?/g, valor préximo ao encontrado
no presente estudo.

Do ponto de vista da cosmetologia, a informacdo a respeito da area superficial
contribui para propriedades de absorcdo, que sdo necessarias para a retencdo da oleosidade.
Essa capacidade de adsorcao esté relacionada a porosidade das particulas. Minerais com grande
area de superficie sdo porosos ou asperos, pois as particulas aderem a pele, formando um filme

que oferece protecdo e é capaz de reter a oleosidade (FAVERO et al., 2019).

5.1.6 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A amostra foi caracterizada por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com

granulometria <45 pum e < 180 um, Figuras 11 e 12, respectivamente.
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Figura 11. Micrografias por MEV da BM com granulometria <45 um de magnitude: a) 50000x, b)
10000x, c) 5000x e d) 2000x.
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Figura 12. Micrografias por MEV da BM com granulometria < 180 um de magnitude: a) 50000x, b)
10000x, c) 5000x e d) 1000x.

As imagens (Figuras 11 e 12) mostram que a BM apresenta tamanhos e diametros
variaveis, distribuicdo irregular e uma morfologia lamelar. Considerando que Favero et al.
(2019) identificou como uma das fases cristalinas da bentonita de Melo o grupo quartzo,
indicativos como tamanho, distribuicdo e morfologia podem confirmar a presenca de quartzo
na amostra. Estudos anteriores realizados com a montmorilonita mostraram resultados
semelhantes (ALVES et al., 2016; TONNESEN et al., 2012; SARKAR et al., 2008).
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Alves et al. (2016) e Rossetto et al. (2009) verificaram didmetro entre 5 pm e 150 pm
das particulas para amostras de bentonita com tamanho de particula < 150 pm, préximos aos

encontrados no presente estudo.

52 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA E AVALIACAO DA ESTABILIDADE
DA FORMULAGAO COSMETICA COM GRANULOMETRIA < 45 ym

5.2.1 Andlise microbiolégica

A Tabela 9 apresenta a avaliacdo microbiolégica da formulagdo contendo BM com

granulometria <45 pm.

Tabela 9. Avaliagcdo microbiol6gica da formulagdo cosmética contendo BM com granulometria <45 um

ENSAIO
Contagem de Bactérias Mesofilast

ESPECI FICAQAO*
No méaximo 5,0x10% UFC/g

Ausénciaem 1g

RESULTADO
< 1,0x10! UFC/g (est)

< 1,0x10! UFC/g (est)

Contagem de Bolores Leveduras?

Coliformes Fecaist

Ausénciaem1lg

Ausénciaem1g

Coliformes Totais!

Ausénciaem1g

Ausénciaem 1g

Pesquisa de Escherichia colit

Ausénciaem1g

Ausénciaem 1g

Pesquisa de Pseudomonas aeruginosat

Ausénciaem1lg

Ausénciaem1g

Pesquisa de Staphylococcus aureust

Ausénciaem1lg

Ausénciaem1g

*UFC = Unidades Formadoras de Colonias (valor estimado)
**Farmacopeia Brasileira 6%d. 20109.

A formulacdo, nos itens analisados, estd em conformidade com os pardmetros
microbioldgicos para Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes por apresentarem
niveis permitidos para este parametro, segundo a legislacdo considerada estabelecidos pela
Resolucdo n° 481, de 23 de setembro de 1999 da ANVISA. Os parametros aceitos pela
legislagdo brasileira de cosméticos sdo os mesmos definidos pela Farmacopeia Britanica. Diante
desses resultados, verificou-se que 0 método utilizado para a descontaminacdo da amostra foi
eficaz (DANELUZ et al., 2020).



5.2.2 Analise organoléptica

A andlise organoléptica de formulacdes possibilita o reconhecimento primario, de
modo a identificar instabilidades (BRASIL, 2004). Os resultados da anélise organoléptica estéo
descritos no Quadro 3.

Quadro 3. Parametros Organolépticos da formulacdo contendo BM com granulometria <45 pm.

Armazenamento Tempo (dias) Aspecto Cor Odor

Estufa (45 = 2°C) 0 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
30 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
60 N&o homogéneo Argila (bege) Auséncia
90 N&o homogéneo Argila (bege) Auséncia
Geladeira (2 £ 2°C) 0 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
30 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
60 Homogéneo Levemente modificada Auséncia

(escurecimento)
90 N&o homogéneo | Levemente modificada Auséncia

(escurecimento)
Temperatura 0 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
ambiente (20 = 2°C) 30 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
60 Homogéneo Argila (bege) Auséncia
90 N&o homogéneo Argila (bege) Auséncia

A Figura 13 apresenta a formulagdo com separacao de fases (ndo-homogénea) apos 0s
90 dias. A incorporacdo de ativos em formulagBes cosméticas pode muitas vezes causar a

desestabilizacdo da formulacdo, fazendo com que ocorra uma instabilidade (DANELUZ et al.,

2020).

Figura 13. Formulagdo em condicdo de armazenamento estufa (45 + 2 °C) ndo-homogénea apos 0s 90

dias.
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5.2.3 Centrifugacéo

A partir do ensaio de centrifugacdo foi possivel verificar instabilidades fisico-quimicas
nas formulacdes. O aumento da mobilidade das particulas antecipa possiveis instabilidades
(BRASIL, 2004).

Apds o preparo, a formulacdo se apresentou estavel no ensaio de centrifugacdo, nao
apresentando nenhum tipo de separacdo de fase (coalescéncia, cremeacéo ou floculagéo).

Ap06s os 30 dias, manteve-se sem alteracfes. Apos 60 dias, a formulacdo em condicdo
de armazenamento estufa (45 + 2°C) apresentou uma leve separagdo visual de fases, na qual a
solida se separou da liquida. Apesar da separacdo inicial de fases na condicdo estufa (45 + 2°C)
deu-se continuidade aos ensaios para avaliar as demais condicdes. Apds 90 dias, sob condi¢édo
de estresse, a formulacédo, independente da condi¢do de armazenamento, apresentou separagéo
de fases, conforme mostra a Figura 14.

-
Figura 14. Ensaio de centrifugacdo da formulacéo apos 90 dias.

De acordo com estudos anteriores, a separacao de fases pode ocorrer devido a diversos
fatores, tais como, a tendéncia de perda de estabilidade ao longo do tempo por coalescéncia e

devido a proporg¢do dos demais componentes presentes na formulagcdo (POZZA et al., 2017).
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5.2.4 Determinacao de pH

A determinacdo de pH é um parametro muito importante em estudos de estabilidade,
pois alteracdes nesses valores podem ocorrer devido a presenca de impurezas, decomposi¢do
ou modifica¢des quimicas (LIMA, 2012).

Os resultados das médias de pH das formulacBes contendo bentonita de Melo estéo

apresentados na Tabela 10.

Tabela 10. Valores de pH da formulagdo contendo BM com granulometria <45 um.em diferentes
condigdes de armazenamento.

Tempo 45°C! 20C? 20°C3
0 6,80 6,80 6,80
30 5,80 7,17 6,76
60 5,33 6,85 6,85
90 5,20 6,92 7,09

Estufa (45 + 2°C); %geladeira (2 + 2°C); 3temperatura ambiente (20 + 2°C).

Os valores de pH das formulagbes em estufa (45 = 2°C) resultaram em uma maior
variacdo, porém ainda se encontra em conformidade para produtos cosméticos em contato com
0 couro cabeludo que varia de ligeiramente acido a proximo da neutralidade (5,0 até 7,5)
(LIMA, 2012).

As formulagdes em condigdes de armazenamento geladeira (2 + 2°C) e temperatura
ambiente (20 + 2°C) apresentaram valores de pH entre 6,76 e 7,17, compativeis com o pH do
couro cabeludo (5,0 a 7,5), sem variacdes significativas. Assim, foram considerados

compativeis com sua aplicacao.

5.2.5 Determinacédo de espalhabilidade

A Figura 15 apresenta a espalhabilidade da formulacdo contendo BM com
granulometria < 45 um em diferentes condigdes de armazenamento, no tempo 0, 30, 60 e 90

dias.
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Figura 15. Espalhabilidade da amostra de BM no tempo: a) 0, b) 30, c) 60 e d) 90 dias, em diferentes
condicBes de armazenamento. (Temperatura ambiente = valores de espalhabilidade a temperatura
ambiente (20 + 2°C); Geladeira = valores de espalhabilidade em geladeira (2 + 2°C) e Estufa = valores
de espalhabilidade em estufa (45 + 2°C).

A partir da Figura 15 foi identificado uma reducdo de umidade que pode estar
relacionada com a embalagem escolhida para a formulagcdo. De acordo com o Guia de
Estabilidade da ANVISA (BRASIL, 2004), a embalagem plastica é indicada para observar
alteracdes na formulacdo como aspecto, cor, odor, entre outros e apesar de apresentar boa
vedacdo, para garantir menor perda de umidade seria necessario que a formulacdo fosse
armazenada em uma embalagem plastica em formato de bisnaga, que propde maior protecdo
devido a abertura ser inferior a do frasco. Em virtude de a embalagem ndo ser totalmente

adequada, ocorreu a perda de umidade registrada, interferindo assim na espalhabilidade do

produto.

5.2.6 Avaliacdo da viscosidade e comportamento reoldgico

A Figura 16 apresenta a viscosidade da formulagdo contendo BM com granulometria

< 45 um em diferentes condi¢cGes de armazenamento. Foi possivel verificar a reducdo dos
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valores de viscosidade com 0 aumento da taxa de cisalhamento, classificando-se como uma

formulagdo pseudopléstica. A variacdo da viscosidade conforme a velocidade, indica

comportamento ndo-newtoniano, pois ndao ha relacédo linear entre os valores (IBORRA et al.,

2006).
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—~35 i PR emperatura
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Figura 16. Viscosidade da amostra de BM no tempo: a) 0, b) 30, c) 60 e d) 90 dias, respectivamente,
em diferentes condigBes de armazenamento. (Temperatura ambiente = valores de viscosidade a
temperatura ambiente (20 £ 2°C); Geladeira = valores de viscosidade em geladeira (2 + 2°C) e Estufa =

valores de viscosidade em estufa (45 + 2°C).

Na Figura 16(d) que indica a viscosidade no tempo de 90 dias, a condicdo de

armazenamento estufa foi invidvel de realizar a leitura devido a perda de umidade, originando

0 ressecamento da formulacéo.

Ao comparar os graficos da Figura 16, se observa que inicialmente a formulagéo estava

mais viscosa, independente da condicdo de armazenamento, e sob condic¢des de estresse obteve-

se uma diminuicdo em seus valores. A partir das anélises foi observado uma perda significativa

de agua na formulacdo, esta perda esta relacionada a embalagem plastica utilizada, que

apresenta uma grande abertura na superficie (BRASIL, 2004).
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53  CARACTERIZAGAO FiSICO-QUIMICA E AVALIACAO DA ESTABILIDADE DA
FORMULAGAO COSMETICA COM GRANULOMETRIA < 180 um

5.3.1 Analise microbiologica

A Tabela 11 apresenta a avaliagdo microbioldgica da formulagdo contendo BM com

granulometria < 180 um.

Tabela 11. Avaliacdo microbioldgica da formulacdo contendo BM com granulometria < 180 pm.

ENSAIO ESPECIFICACAO* RESULTADO
Contagem de Bactérias Mesofilast No méximo 5,0x10° UFC/g | < 1,0x10 UFC/g (est)
< 1,0x10! UFC/g (est)

Contagem de Bolores Levedurast Ausénciaem 1g

Coliformes Fecaist

Ausénciaem 1 g

Ausénciaem 1g

Coliformes Totais!

Ausénciaem 1 g

Ausénciaem1g

Pesquisa de Escherichia colit

Ausénciaem 1g

Ausénciaem1g

Pesquisa de Pseudomonas aeruginosat

Ausénciaem 1 g

Ausénciaem 1g

Pesquisa de Staphylococcus aureust

Ausénciaem 1 g

Ausénciaem 1g

*Farmacopeia Brasileira 6°ed. 2019.

A formulacdo, nos itens analisados, estda em conformidade com os pardmetros
microbioldgicos para Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes por apresentarem
niveis permitidos para este parametro, segundo a legislacdo considerada estabelecidos pela
Resolucdo n° 481, de 23 de setembro de 1999 da ANVISA.

5.3.2 Andlise Organoléptica

Os resultados da andlise organoléptica da formulagdo contendo BM com granulometria

< 180 pum estdo descritos no Quadro 4.
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Quadro 4. Pardmetros Organolépticos da formulacdo contendo BM com granulometria < 180 um.

Armazenamento Tempo (dias) Aspecto Cor Odor
Estufa (45 = 2°C) 0 Homogéneo all white (creme) Auséncia
30 Homogéneo all white (creme) Auséncia
60 Homogéneo Levemente modificada Auséncia
90 Homogéneo Levemente modificada Auséncia
Geladeira (2 £ 2°C) 0 Homogéneo all white (creme) Auséncia
30 Homogéneo all white (creme) Auséncia
60 Homogéneo all white (creme) Auséncia
90 Homogéneo all white (creme) Auséncia
Temperatura 0 Homogéneo all white (creme) Auséncia
ambiente (20 + 2°C) 30 Homogéneo all white (creme) Auséncia
60 Homogéneo all white (creme) Auséncia
90 Homogéneo all white (creme) Auséncia

A Figura 17 apresenta a formulacdo apds os 90 dias, na qual ocorreu uma leve

diferenca de cor da formulacao que foi submetida a estufa (45 £ 2°C), para as demais condic¢des

de armazenamento ndo foram observadas alteracbes na cor. A mudanca de coloracdo

apresentada pelas formulacdes pode ter ocorrido devido a maior concentracdo de BM na

condigé@o de armazenamento selecionada, podendo ter ocorrido devido ao calor da estufa, que
ocasionou a remocao de umidade (DANELUZ et al., 2020).

Figura 17. Formulacéo apds 90 dias de preparo, em diferentes condi¢Bes de armazenamento: estufa
(45 £ 2°C); geladeira (2 + 2°C); e temperatura ambiente (20 £ 2°C), respectivamente.



57

De acordo com o Guia de Estabilidade da ANVISA (BRASIL, 2004) a formulagéo
estd de acordo com todos critérios exigidos, visto que o produto se manteve integro durante
toda a analise, e que pequenas alteracfes na cor sao aceitaveis devido a temperaturas elevadas,
como o ocorrido em condi¢do de armazenamento estufa (45 £ 2°C).

Para todos os parametros organolépticos testados, a formulacdo apresentou
caracteristicas compativeis com as encontradas no estudo realizado por Daneluz et al. (2020).

5.3.3 Centrifugacao

As formulacBes apresentaram-se estaveis no ensaio de centrifugacdo (Figura 18), ndo
apresentando nenhum tipo de separacdo de fase (coalescéncia, cremeacdo ou floculagdo),
independente das condi¢des de armazenamento. Resultados semelhantes foram encontrados em
ensaios de centrifugacdo realizados em um material argiloso natural, em que, a formulacédo
desenvolvida nesse estudo com o material, se apresentou estavel e com boas interac6es entre 0s
componentes (DANELUZ et al., 2020).

Figura 18. Ensaio de centrifugacéo da formulacdo em diferentes condicBes de armazenamento apds
90 dias.
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5.3.4 Determinagéo de pH

Os resultados das médias de pH das formulacdes contendo bentonita de Melo com

granulometria < 180 um estdo apresentados na Tabela 12.

Tabela 12. pH da formulag&o contendo BM com granulometria < 180 pum.

Tempo 45°C! 20C? 20°C3
0 6,80 6,80 6,80
30 7,43 7,03 7,09
60 7,89 7,09 7,14
90 8,08 7,11 7,24

'Estufa (45 + 2°C); 2geladeira (2 + 2°C); *temperatura ambiente (20 + 2°C).

As formulagdes contendo BM apresentaram aumento nos valores de pH, independente
da condicdo de armazenamento. As formulagcdes em condi¢do de armazenamento estufa (45 +
2°C) apresentaram maior diferenca na medicdo de pH chegando até 8,08, vale ressaltar que os
resultados se referem a partir da média de trés leituras. Valores altos de pH foram encontrados
por Modabberi et al. (2015) caracterizando bentonitas iranianas, e podem ser explicados devido
as temperaturas que as formulacdes foram submetidas, em temperaturas maiores ou menores é
habitual um aumento significativo nos valores de pH.

Os valores de pH encontrados em condi¢cbes de armazenamento geladeira e
temperatura ambiente estdo em conformidade para produtos cosméticos em contato com o
couro cabeludo (5,0 a 7,5). Ja a condicdo de armazenamento estufa resultou em uma maior
variacdo, sendo ultrapassado o limite considerado neutro, apds a determinacdo de pH dos 60
dias e 90 dias (LIMA, 2012).

5.3.5 Determinacgéo de espalhabilidade

A Figura 19 apresenta a espalhabilidade da formulagdo contendo BM com
granulometria < 180 um em diferentes condigdes de armazenamento, no tempo 0, 30, 60 e 90

dias.



59

a) b) 3000
& 2500
E o E 2000 / Estufe
~ 1500 5
4 g . . Geladeira
S 1000 = 1000 - -
§ 500 = 3500 Temperatura
i i 'g- 0 ambiente
& O e ) = ST NN CHR, I
73.6 16032 20538 28405 336 44242 A’ RO A ok R
Pesods:phacs () Peso da placa (g)
9 3000 l 9 _ 3000 -
'E 2500 ' S 2500 -
A : &) |
2000 4 ~——Estufa el ———E stufa
-E 1500 1 e ¥ 1500 - e
o ] < 2
= 1001 G eladeira g 1000 ¥ G eladeira
£ 500 B 500 -
E? o 1 & o A Temperatura Z 0 6 o ~ Temperatura
&5 © AY AR P oA N - [} I % A BN 1 ;
> & U K% ambiente Pt ‘}@"? AS{_\. " i?‘\) s % ambiente

Pesoda placa (g)

Pesoda placa (g)

Figura 19. Espalhabilidade da amostra de BM no tempo: a) 0, b) 30, ¢) 60 e d) 90 dias,
respectivamente, em diferentes condi¢Bes de armazenamento. (Temperatura ambiente = valores de
espalhabilidade a temperatura ambiente (20 + 2°C); Geladeira = valores de espalhabilidade em

geladeira (2 £ 2°C) e Estufa = valores de espalhabilidade em estufa (45 £ 2°C).

Verifica-se que a amostra em condicdo de armazenamento em estufa apresentou uma

maior espalhabilidade, e a amostra em temperatura ambiente menor. A formulagdo apresentou

uma espalhabilidade média méaxima, independente das condicbes de exposi¢do, em torno de

1500 mm?. Segundo Daneluz et al. (2020), os valores de espalhabilidade podem variar devido

ao diametro atingido pela amostra na aplicacdo da técnica, quanto maior o diametro, maior a

espalhabilidade.

A perda de umidade acorreu em virtude a embalagem plastica utilizada ndo ser

adequada, pois apresenta uma grande abertura na superficie, ndo oferecendo maior protecdo

(BRASIL, 2004).

5.3.6 Avaliacdo da viscosidade e comportamento reoldgico

A Figura 20 apresenta a viscosidade da formulagdo contendo BM com granulometria

<180 um em diferentes condigdes de armazenamento.
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Figura 20. Viscosidade da amostra de BM no tempo: a) 0, b) 30, ¢) 60 e d) 90 dias, respectivamente,
em diferentes condi¢des de armazenamento. (Temperatura ambiente = valores de viscosidade a
temperatura ambiente (20 £ 2°C); Geladeira = valores de viscosidade em geladeira (2 + 2°C) e Estufa =
valores de viscosidade em estufa (45 + 2°C).

A formulacdo pode ser classificada como pseudoplastica e seu comportamento nao
newtoniano, de acordo com os estudos de Iborra et al. (2006). As caracteristicas pseudoplastica
e de comportamento ndo-newtoniano sdo desejaveis em formulacdes de uso cosmético, devido
a impedir a mobilidade da fase dispersa. Quando agitada a formulacdo apresenta fluxo livre, o
gue é importante no retardamento de coalescéncia, cremeacdo ou floculacdo (FRANGE;
GARCIA, 2009).

A perda de umidade ocorreu em virtude a embalagem plastica utilizada, que dispde de
grande abertura na superficie, ndo oferecendo maior protecdo (BRASIL, 2004).

5.3.7 Avaliagéo da irritabilidade dérmica, irritabilidade dérmica acumulada e
sensibilizacdo dérmica in vivo

Os resultados obtidos na caracterizacdo das formulacgdes de granulometrias diferentes
demonstraram que a formulacdo contendo BM com tamanho de particula < 180 pm apresentou
maior estabilidade, motivo pelo qual esta foi a formulacdo selecionada para o estudo de
irritabilidade dérmica.
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A partir da utilizacdo de matérias-primas com segurancas comprovadas que se obtém
um produto de confianca. O produto cosmético € de livre acesso ao consumidor, desse modo, a
formulacdo deve ser verificada antes de sua colocacao ao mercado cosmético (BRASIL, 2012).

Durante o estudo, nenhum participante apresentou sinal clinico na area de aplicacdo
do produto cosmético e nem na area de aplicacdo do controle. Durante a fase de indugéo e
desafio nenhuma reagéo foi observada.

A partir do estudo de irritabilidade dérmica, o produto ndo apresentou nenhum
potencial irritante ou sensibilizante, portanto, o produto é considerado seguro nas condi¢fes

avaliadas, e o claim “Dermatologicamente Testado” pode ser sustentado.
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6 CONCLUSAO

A bentonita de Melo estd de acordo com as especificacdes da legislacdo para ser
utilizada como matéria-prima. A partir da avaliacdo da carga microbiana é verificado que o
método de descontaminacdo é eficiente. A partir das andlises realizadas percebe-se que a
aplicacdo da bentonita de Melo em produtos cosméticos apresenta perspectivas positivas.

A viscosidade e a espalhabilidade das formulacdes séo influenciadas pela condicdo de
armazenamento e também pela granulometria da fracdo de argila. O teste de estabilidade
acelerada revela que ambas formulagdes perderam umidade.

Dentre as duas formulacdes desenvolvidas, a que apresenta melhores resultados é a
BM com granulometria < 180 um, a formulacgao se apresenta estavel durante todo estudo, sendo
selecionada para testes in vivo que verifica a irritabilidade dérmica, irritabilidade dérmica
acumulada e sensibilizacdo dérmica. Nesse estudo, a formulacdo ndo apresenta nenhum
potencial irritante ou sensibilizante nas condicdes testadas, portanto, obteve-se o claim

“dermatologicamente testado”, permitindo uma possivel insercéo na inddstria cosmética.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

S&0 necessarios novos testes com a bentonita de Melo, para que a mesma seja utilizada
como matéria-prima na industria cosmética. Testar novas embalagens, como na forma de
bisnaga, visando uma menor perda de umidade. Formulagdes com granulometrias diferentes
das utilizadas no trabalho (<45 e < 180 um) devem ser testadas. O teste que comprova a eficacia

do produto (retencdo de oleosidade e reconstrucao dos tecidos) precisa ser realizado.
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A pesquisa serd realizada em uma das unidades da ALLERGISA pesquisa dermato-cosmética Lida | unidade
matrz localzada na Av. Dr. Romeu Tértena, 452/468 -~ Barlio Geraldo - Campinas - SP, com lodas as precaucdes
NECcesSANas para sua seguranca & da eguipe.

Q. gue eu terel que fazer?

A sua participacdo na pesquisa serd de 06 semanas. Durante este periodo serdo reaizadas cerca de 13
wisitas,

No inicio da pesquisa vocd passara prevamente por uma avaliacdo clinica dematoldgeca e serd
acompanhado(a) durante a realzagdo da pesquisa

Vocé também podera telefonar ao centro de pesquesa, a qualkquer momento, para esclarecer disdas ou
informar qualquer desconforto que apresentar durante a pesquisa Se o seu desconforto gerar a necessidade de um
atendimento presencial, uma consulta sera agendada conforme a urgénca do seu caso, na qual serdo mados todos
os cudados recomendados pelos especalistas para garantir 3 sua seguranga em primeiro lugar

E importante, pam os resultados da pesqusa, sua adesdio 20 programa de wisitas. No caso de ndo poder
comparecer a data marcada, por favor, contate o pesquisador ou equipe da pesqusa e verifique a possibilidade de
retomar o quanto antes para a realzacdo da visita.

Vocd se compromete a ndo panicipar de nenhuma oulra pesqusa no decomrer deste estudo

Quals os procedimentos dessa pesquisa?

Serdo realizados o5 seguintes procedimenmos durante o estudo.

« Antes do nicio do estudo o ecnico ird limpar a bancada e as caderas da safa usando dlcool gel 70%,

« Antes de entrar @ ao sar da sala de teste, 0 técnico ¥a colocar alcool em gel em suas m3os para que vood
faga sua higienizag 5o,

« Vooi serd onentado(a) a sentar e se acomodar na cadeira da sala de teste respeitando uma distancia
minima de 2 metros de outro particpante;

« Vocé sera onentadod{a) a evitar conversar com outros participantes para maimizar o nsco de contaminag o
dentro da sala de teste,

« Vocé receberd uma mascara para uso obrigaténo na chegada 20 instituto para fazer uso durante todo o
tempo de permanénci dentro da sala de teste,

» Vocé serd onentadofa) a eviar Wocar ou manusear seu rosto e mascara,

« Vooé serd questionado(a) se sua mascara esta Gmida, se sim, vocd ganhard outra para uso,

« Caso vocd necessite ir a0 banhero, voce deverd lavar suas mdos com dgua e sab3o e em seguida higieniza.
tas novamente com alcool em gel fornecido;

« Vocé serda mformado(a) do obgetivo do estudo, metodologia e duragdo, @ dos beneficios possivelmente
esperados e restngdes ligadas 3o estudo e se concordar assinara este Termo de Consentimento Livre e Esclarecido;

« Vocé passard por uma avalacdo clieca dermatolégica no micio & no final da pesguiss e serd
acompanhado(a) durante toda a realkzacdo da mesma.

Rubrica parficipante: Rubrica Resp por apbcaro TCLE.
Alergisa Pesquisa Dermato-Cosmética Lida. IRRITABILIDADE - SENSIBILIZACAD
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« Serio aplicados “testes de contato” (fita adesiva) contendo os produtos avalados em seu dorso (costas)
dreio elou esquerdo, sempre no mesmo local, trés vezes por semana, durante trés semanas consecutivas

« Apés esse periodo de “indugdo” vocé ficara em descanso par, no mimmo, 10 dias e devera retomar para
aplicar novamente 05 “testes de contato® contendo 0s produtos avallados, 05 QUAS SErdo remMovidos pelos teCnicos
tremnados, apds 48 horas, ou por vocd mesmo em domicilio, apds 24 horas. Neste caso, voce serd informadola). Vocd
devera comparecer ao instituto para aphkcagdo dos produtos e realzagdo das leduras apds as aplicagdes.

IMPORTANTE!!!

Nestes retornos serdo tomados todos o3 cuidadoz recomendados pelos especialistas na area da
saude para garantir a sua seguranga e da equipe da pesquisa. Serio fornecidas miscaras pelo instituto para
uso durante 2 sua ida ao Instituto e uso durante toda pesquisa e disponibilizagao de alcool gel para a
higlenizagao das maos, Sera realizado limpeza e desinfestagio dos amblentes com alcool 70%, distanclamento
adequado entre pessoas, atendimentos marcados e individualizados ¢ a medigao da sua temperatura a
distancla sempre que necessario.

Pedimos que esteja no instituto APENAS no horario informado a vocé a fim de evitar aglomeracoes.
Resumo dos procedimentos:

PROCEDIMENTOS VISITA e
PERMANENCIA
Asginatura do Termo de consentimento livre e esclarecido
Avakacdo Climca Dermatologica
1 15 a 30 minutos
Leituras antes da Aplicaglio pelo 1enico treinado
Aplicag 3o dos “testes de contato” (fita adeswa)
Retirada dos “testes de comato” (#a adesiva)
Aplicagdo dos “testes de contato” (fita adeswa) 2-10 15 2 30 minutos
Leituras pelo técnico treinado
Retirada dos “testes de contato” (Ma adesiva)
) _ _ el 15 a 30 minutos
Leituras pefo técnico treinado
Leituras pelo téenico treinado _
13 15 a 30 minutos
Avalagdo Climca Desmalologica
Qualquer vista mediante

Diagndstico COVID-19 (se aplicavel 15 a 30 minutos

1ag para (se apl ) Ceoasaidad

info serl3o 20 meu ?

Serlio oblidas suas informagcdes pessoais, por exemplo. nome, idade medicacbes usuais, et
Para essa pesquisa serdo obtidas informag Bes sobre possivers reacdes adversas que o produto possa causar
em sud pele.

Rubnca participante: Rubnca Resp. por aphcar o TCLE
Allergisa Pesquisa Dermato-Cosmétics Lida. IRRITABILIDADE - SENSIBILIZACAC
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Caso vocé apresente reacdo adversa com sinal clinico na pele (reagdo que seja possivel ser observada com
0% olhos: sritagdo, vermelhiddo, inchago, eic ), fotos serdo realizadas com o objetivo Gnico de investigagdo da reag 3o
e registros destas informagdes. Sua identidade serd mantida em siglo em todo o processo dos regetros fologrificas
realizados.

As fotos que precisarem ser enviadas serdio recebidas em um nimero de telefone exclusive de uso médico
do Instauto e todas as informagdes e 0s arguivos enviados serdo confidencias e serd mantida a privacdade

Caso vocé apresente algum smtoma de gripe (dor de cabega, febre, fakta de ar, etc ), ndo comparega ao
instituto. Vocé devera igar para agendarmos uma teleconsulta com um médico @ remos informa-lo(a) a respesto dos
procedimentos a serem saguedos.

O gue ¢ teleconsulta?

A feleconsulta é uma consulta a distdncia realzada por um médico através de chamada telefomca ou video
chamada, Durante a teleconsulta sera garantido a vocé a confidencialidade do atendmento medico, ou seja, sera feita
em um local resinto onde somente 0 médico e uma pessoa autonzada da drea técnica estiveram presentes duranie
hgagio

Como as serdo idas manter minha privacidade?

Todas as informag es obtidas a seu respedo, a partir da sua participag 30 nesta pesquisa, serio tratadas de
forma confidencial, icando sua idenbidade, sob todas as hipoteses, mantida em segredo. As nformacdes coletadas a

respeito serdo ulilizadas somente parm fing dessa pesquis

Sua identdade sera mantda em sigilo em todo 0 processo e somente o pesquisador responsavel ou pessoas
da equipe, delegadas por ele, poderdo ter acesso a estes registros.

Se 0s resultados da pesquisa forem publicados, sua identidade também permanecerd confidencial

Caso sejas necessino a realizacdo da teleconsulta: serd reaslzada com ferramenta que possul seguranga de

De acordo com a Leino 13.709, de agosto de 2018, que trata da Lei Geral de Protegdo de Dadaos, a Allergisa
Pesquisa Denmato.Cosmética LTDA juntamente com o patrocinador declaram que cumprem todas as obngacdes
aphcaveis ao Processamento de Dados Pessoas, Inclundo 1odas e quasquer obrigag bes de informac 3o ao Titular dos
Dados A Allergisa Pesquisa Dermato Cosmetica LTDA garante o monstoramento continuo dos nscos e falhas de
Seguran¢a da Informag 30 que possam comprometer os seus dados pessoals (nome, sobrenome, RG, CPF, endereco,
eic) e dados pessoals sensivets (iomagdes pessoais referentes a sadde, etnia, ongem racial, preferéncias partidarias
entre outros) por meio de nossas plataformas de armazenamento digital de mformagdes

Caso ocorma alguma alleracdio em seus dados cadastrais (lelefone, enderego, efc ) solicite 3 equipe da
pesquisa que estes sejam atualizados.

Quais sdo minhas responsabilidades nessd pesauisa?

Vocd devera comparecer ao nsttuto nos dias e horanos determinados para cada visita. Além disso, existem
algumas restrigdes que vocéd deverd seguir, tais como

» Uso de mascara durante todo o procedimento do estudo e deslocamento até o instituto;

Rubwnica particpante Rubvica Resp. por aphcaro TCLE-
Allergisa Pesquisa Dermato-Cosmétca Lida IRRITABILIDADE - SENSIBILIZAGAO
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« Manter o distanciamento social,

« Limpeza frequente das mios com sablo efou dlcool gel,

» Comparecimento somente nos hordnos agendados para evilar aglomeracdes,

« Permitsr medigbes de temperatura realzadas pela equipe tecnca nas visitas ao instituto, caso necessano;

« Ndo aphcar qualquer outro produto na regido de 1este (dorso),

« Ndo alterar os habitos cosméticos, mcluindo higiene;

« Ndio realizar tratamentos e<1&licos ou dermaloldgicos corporas,

« Nio alterar o5 habitos de deta;

« Niio alterar tratamento hormonal,

* Se do sexo feminino, ndo alterar método contraceptivo medicamentoso;

« Nio molhar o5 "tesies de contato” (Ra adesiva) no banho, através de banhos de pescinag ou mar, sauna &
SUOr EXCASESIV;

« N3o retirar 0s “testes de contato” (fita adesiva),

« Nio usar roupas justas que possam remover 05 testes de contato” (fita adesiva) através de fncgdo ou
causar vermethiddo;

* N0 se expor & luz solar intensa peolongada e ndo se submeter a cimaras de bronzeamento artifical;

Vocé ndo podera realizar qualquer tratamento dermatologeco durante a pesquisa Caso o tratamento seja
necessino, comumgue imedistaments o centro de pesqusa

Pedimos que comumgque o instituto sobre o uso de qualquer tipo de medicamento seja para uso externo/pele
ou uso oral, compnmados e liquidos (solugBes e xaropes) ou injes fes como cortssona, antialérgico ou qualquer outro ¢
também vitaminas

Todos os dias que vocé devera comparecer para a pesquisa (retornos) estio descritos no cronograma que
voce recebera no nico do estudo.

Se houver qualquer modificag 8o nos seus habitos, sokcfamos que Nos comunsque para melhor Interpretac 3o
dos resultados.

Pedmos que ndo utilze qualquer tipo de produto (ex.: desodorante ou antiperspirante, talco, dleo para banho,
cremes, logdes, perfumes, coldnias e medicagdes 16picas) nas dreas proximas 4 drea de aplicagdo dos produtos. Caso
utilize algum destes ou faga uso de qualquer medicacdo, por favor avise

Pozso desistir da pesquiza 3 gualguer momento?

Sim, vocé & totalmente livre para desistir da pesquisa a qualquer momento, n3o devendo S& préocupar com
quaisquer consequéncias negativas, Vocé podera também retrar seus dados (informagdes cedidas) a qualquer
Instante, s assim desejar.

Em casos de novas informacgdes disponivets que possam mudar seu desejo em continuar partiopando da
pesquisa, wood serd comuncada{a), em tempo adequado, pelo pesquisador e equipe da pesquesa e estard totaimente

Rubvica participante. Rubnica Resp. por apiicar o TCLE
Alergisa Pesquisa Dermato-Cosmética Lida. IRRITABILIDADE - SENSIBILIZAGAO
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livre para demsr de participar da pesguisa. Apenas nos comngue sobre sua vontade de desisbr.

Quais beneficios ey terel em paricipgr da pesquisa?

As pesquisas cliicas visam comprovar a seguranca e eficicia dos produles, Paricipando dessa pesquisa
wood eslarh conlribuinds para gue esses produbos segam ullizados pels populac§o com rsco comprovads bam menos
de reagies de pele. Vook ambém passara por avaliagdes medicas gratuitas.

Ha algum risco em participar da pesguisa?

D uma forma geral, produios ublizados na pele agresentam uma boa relagSe nscosbeneficios, entretardo,
podem causar alergia e wmitagdo, especalments com o uso prolongado. Mo caso da ocoméncia de qualguer po de
resclo, vord passard por avalagies e receberd lodo acompanhamento clinico dermalolbgico necessino.

Todas as mallias-pimas wilzadas no produio s50 aprovadas para wso thpeoo & ndo 350 thxicas.

Entretanio, como quakguer produto, poderd causar reagies nesperadas como “vermethidio®, “inchago®,
“coceira” & “ardor” nos locais de aplicagdo dos produlos. Os nscos apresentados i sio conhecidos e, se ocomerem,
SEr&n mnimizasos o maxems possivel. Vocd sera acompanhadoia) clinicamente pelo centre de pesquisa abé que suas
condsgbes de saibde sejam restabelecadas, independente do tlempo que Eso demone. Quakjuer problema de sadde que
wood possa ter duranie esta pesquesa deve ser inloimado & pesquisador ou equipe da pesquisa mediatamente. Toda
assesiénci imediata ou tardia ser prestada

O risco de contammagio pelo Comonavines exisle independente da sua particopag®o na pesquisa, Corre o
MsCg de conirar O Cononavinis pessoas que usam o transporte coletvo, devido a aglomerardes de pessoas sem os
cudados NECEssangs

Coma mats uma medida de seguranga e redugBo de rsco, o instiube irh recrular parbcipantes que n&o
precisem deste mess de ransporte, & que resida perio da unidade, porém, se for necessano utilizar esse meis de
transporte para o comparscmanio nas visitas, & importante que siga as meadidas de ssquranca de higienizacio das
mdos com o dlcogd gel fomecido & usoe das mascaras, eviando levar a mao ao rosio. A fransmissdo 9o coronavins
aconiece de uma pessoa doEnie para oulra ou por cortato prodmo por msio de; lgque, SIS, osse, catamo, os
obpetos ou superficess contaminadas como celulares, mesas, efc. Gaso vood & sinta doente, com sinbomas de gnpe
oomd hebre, [oEes, Tala o8 ar, peda oe dfabo, paladar, denbré oulras idiEposig o, deve #eitar contald NEsoo oom
oulres pessoas, princpalments idosos & dosnbes crdnicos & deverd ficar em casa por 14 dias,

Cwerarie a condug$o do estudo, podera ser realizado tesie para diagnostico da COVID-19 (doenga causada
peky novo coronavines), coma mais uma medida de seguanga fomada pelo Instisio nesse periodo. Este teste ser
feibo com um dispoesitive manual, airaves de um furinho no seu dedo para coletar uma pequena amostra de sangue. &
vantagem desse teste & a obteng 30 de resultado rapide e praticamente indokor. Em caso de suspeita ou confirmag o
de COovID-10, deverd soguir as recomenidiogben o o irsbbuly nd fevseeey Baseoie pres Orgdos e soleie, Toda
assisiénce imediata e integral serd prestada &, caso aconieca de contrar Cowad-19, serdo fomecidas todas as
onentagdes a serem realizadas de isolamento ou busca por atendimento hospitalar segundo recomendagdes dos
drpaos de satde. Vood serd acompanhadola) alé que sua sabde seja restabelecida.

Tubrica parcieanis; fiubica Meae. por apvear ¢ TOLLE,
Alsrgisa Pesquiza Dermalo-Cosméfica Lida, IRRITABILIDADE - SEH'EFEI‘LFEAI;:.ID
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E se eu estiver grivida ou amamentando?

Muleres grividas ou que estejam amamentando e anda, mulheres que planejam engravidar ndo devem
partopar deste estudo

Se_apesar de todas as onentag bes fomecidas pelo médico e equipe do estudo, vocd ficar gravida e descobrir
durante 3 pesquisa, sud parbopaclo serd encemada para sua seguranca e do bebd Avise mediatamente o
pesquisador da pesquisa ou equipe. Ele ra garantir que vocé receba aconselhamento sobre o que Bizer na gravdez e
voce serd acompanhada durante esse periodo e até o nascmento do bebé.

Serei de a forma ressa 3 3z 535 decorrentes da 30 nesta isa?

Conforme previsto pelas les brasileras, vocd niio receberd qualguer tipo de compensacdo
financeira/pagamento pela sua panicipacdo na pesquisa, entretanto, receberd um ressarcimento ao fim da pesguisa
pelas despesas decorrentes de sua paricipagao.

No caso de ser retrado(a) da pesquisa antes de sua finalzac 3o pelo pesquisador responsivel, por exemplo,
por motivo de seguranga ou ndo cumpnmento das exigincias da pesquisa, vocd receberd o ressarcimento pelas
despesas relativas aos (as que participou.

Os resulados desta pesquisa serdo avaliados pelo or responsavel apis o seu encemramento. Os
resultados também poderdo ser pubbicados, porém, seu nome nio sera mencionado

Vocé podera anda questionar o pesquisador sobre 0s resulados apds a conclus3o da pesquisa.

Caso vocé venha a fazer o teste para diagnéstico da COVID-19, vocé sera informada(a) sobre resultado
imediatamente em particular.

ser ?

Sam, a sua panicipacdo na pesquisa pode leminar mais cedo do que o previsio.

E dever do pesquisador responsdvel a qualquer momento, fazer a sua retirada da pesquisa caso vock
apresente alguma reagdo aos produtos ou Caso a sua salde esteja sendo afetada por algum molivo & vood nio esteja
em condicdes de continuar como participante desta pesquisa. Vood também poderd ser retiradoda) caso ndo cumpra
L aues 1eapunsabidalades, seyundo v pruluocols Ja peayuoa

E se minha partic na uisa udicar qua r outro medicamento eu esteja tomando?

£ musto importante que voce comunique ao pesquisador responsavel sobre o uso de medicagdes habituais,
0Ou © uso de qualquer outro medicamento dderente, 30 assnar este documento e durante Sua ParMmcpag 3o

Caso ocoma a necessidade de uso de um medicamento especifico ndo falado antenommente vooé devera
comunicar o pesquisador responsavel mediatamente, pots ele sabera he onentar quanto a melhor conduta para o seu
Ca%0.

4472 L2 Li3f

Rubrica participante: Rubrica Resp. por apicaro TCLE
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Caso vocé ndo se snta bem ou no caso de qualquer snal de mtag 3o na pele, nos comumque mediatamente,
pebo teiefone 19-3517-6800 (horino comercal) ou 19-99778-0204 (das 17:00 as 22:00) Em caso de divida ou
problema vocé podera entrar em contalo com a pesquisadora responsiavel (Mariane Martins Mosca) cu equipe médica
através dos mesmos telefones.

Garantimos que para gualguer compicagdo ou danos decorentes da pesquesa serd dada assisténcia mtegral
aos participantes da pesquisa juntamente com os patrocinadores dessa pesquisa.

Eventuais ndenizacies por danos decorrentes da pesquisa estio asseguradas.

Pedimos que se a qualquer momento vood sentir qualquer sntoma tais como tosse, febre, corza, dor de
garganta ou dificuldade de respirar, ou desege cancelar a sua participagdo no estudo entre em contato com o instituto
através dos telefones 19-3517-6800 (horano comercial) ou 19-98778-0204 (das 17:00 as 22:00). Participantes que
apresentem esses sintomas nao poderdo particpar da pesguisa e se vocé chegar a0 mstitto com sintomas sera
impedido de partiopar da pesqusa e ornenado(a) & retomar para casa.

Se voce tiver qualquer reclamacdo ou alguma divida e/ou perquntas sobre seus direitos como participante
desta pesquisa, vocé pode entrar em contato com o Com#é de Etica em Pesquisa INVESTIGA — Instituto de Pesquisas,
localizado a Avernda Romeu Tértima, 739 - Cidade Universitaria - Campinas-SP - CEP. 13084-791 através dos
tedefones (19) 3517-6830 e (19) 99822-90383. O hordano de atendimento & de segunda-feira 3 sexta-fewa das Oh as 17Th
O Comité de Etica em Pesquisa (CEP) & um &rgdo que tem por objetivo fazer a avaliagdo e acompanhamento dos
aspectos eticos de fodas as pesquesas envolvendo seres humanos, visando assegurar a dignidade, os direitos, a
seguranga e o0 bem-estar do participante da pesquesa.

Rubnca pavticapante Rubnca Resp. por apkcaro TCLE
Allergisa Pesquisa Dermato-Cosmética Lida. IRRITABILIDADE - SENSIBILIZAGAC
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Se wocd tver qualguer dipsda sobre a pesquisa que ainda ndo tenha sido respondida, vood deve perguntar
a0 pesquissdon o aqupe da pesquisa.

Por favor, guarde este documents para sua informa So.

FPagina de Assinaturas — A‘H‘AHM 00 POTENCIAL DE IRRITABILIDADE PRIMARLA E ACUMULADA

Eu §i & entendi as informacdes fornecidas neste Termo de Consenbmenin Livre & Esclarecido. Recebi
respostas para todas as minhas perguntas & deckdi vremente participar desta pesquisa. Dderepo o meu consentiments,
Ivremente, para panicipar desla pesquisa, confomee Sol explicado medte documenta.

Esfou ciente que as fotos efou videos obtides para consulta & investigagbo fazem pare do procedimento
dista pesquisa & concords com 4 oblend B destas imagens.

Ao assinar este documento eu ndo renunciel a quarsquer dos direttos legais aos quais 1ena diredo pastcapando
di Uma pesgusa, incusive de indenizagbo

|':|'| | Bciridiodh 50 Paibipasls 48 peSouiE oud! g0 R G o CRAH Dt
|D2| -
Ammrmiura de Mesrormresl por spbcw o TCLE Dt
Rusbrica paricipante: Rubnca Resp. par aplicar o TCLE:
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