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O Para assegurar o sucesso de um produto, especialmente tendo em vista os principios
da “beleza limpa”, € preciso testar sua estabilidade, seguranca e eficacia. O roteiro

a seguir dd uma visdo geral dos principais testes a serem realizados como parte do
desenvolvimento e previamente ao lancamento de produtos.

W Para garantizar el éxito de un producto especialmente a la luz de los principios de

& “beleza limpia”, debe probarse su estabilidad, seguridad y eficdcia. El seguiente manual

oferece una descripcion general de las pruebas clave para realizar a medida que los
productos se desarrollan y preparan para su lanzamiento.

To ensure a product’s success, especially in light of ‘clean beauty’ tenets, it must
be tested for stability as well as safety and efficacy. The following primer offers an
overview of key tests to perform as products are developed and prepared for launch.

m produto é bem-sucedido quando
U ¢ vendido no mercado ¢ gera fatu-

ramento e lucro para o fabricante.
Para que um produto tenha sucesso, qua-
lidade ¢ um fator fundamental para que ele
tenha aceitag¢do entre os consumidores.
Para avaliar a qualidade de um produto,
este deve ser aprovado em testes de dife-
rentes paradmetros; sem testes, ndo se tem
certeza de sua qualidade, seguranga e/ou
eficécia. Este artigo oferece um roteiro
para quimicos iniciantes e um lembrete
para os especialistas mais experientes em
P&D.

Teste de Estabilidade

Oteste de estabilidade avaliaa capaci-
dade de um produto manter sua aparéncia
cosmética e suas caracteristicas fisicas
e quimicas originais. E realizado sob
condi¢des controladas, projetadas para
acelerar o envelhecimento do produto.
Esse “sistema de aviso prévio” pode in-
dicar problemas que possam vir a ocor-
rer na formulagdo, na embalagem, etc.
Osresultados dos testes de estabilidade
podem ser uteis de varias maneiras, ndo
apenas para orientar o quimico na fase
de desenvolvimento do produto e para
assegurar que o produto vai manter suas
caracteristicas cosméticas, mas também
para determinar se o produto terd o de-
sempenho pretendido e se continuara
sendo seguro para o uso. Além desses
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aspectos, o teste pode alertar o fabrican-
te sobre potenciais problemas que pode-
riam ocorrer depois de o consumidor ter
comprado o produto. Portanto, o teste
de estabilidade pode ajudar a identificar
futuros riscos, além de fornecer diretri-
zes para futuras avaliagdes do produto.

Quando testar
O teste de estabilidade ¢ realizado em
varias etapas do desenvolvimento:

* sempre que for desenvolvida uma
nova formulagao;

*na qualificagdo de umanova matéria-
-prima;

« ao ser feita alguma alteragdo na for-
mulagdo ou no processo de fabricagdo;

* quando tiver ocorrido alguma altera-
¢do na embalagem primaria.

O qué testar?
Oteste de estabilidade inclui avaliagdes de
diferentes parametros do produto, como:

» compatibilidade; ao longo do tem-
po, podem ocorrer alteragdes fisicas, por
exemplo, de viscosidade, textura, cor e
odor, perda de constituintes volateis e
absorcdo de agua;

« alteragdes quimicas, como de pH,
degradagdo ou interagdo entre ativos e
deterioragdo microbiana;

* podem ocorrer alteragdes na emba-
lagem primaria, por exemplo, vazamento,
corrosdo ou rachaduras por estresse.
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Testes Acelerados

Para a obtenc¢do de dados de estabi-
lidade em um prazo mais curto do que a
vida util do produto, deve-se realizar um
teste acelerado.

Para esse teste o produto é submetido
a certos pardmetros como: temperatura
e umidade elevadas, luz solar, ensaio de
ciclos, teste de congelamento/desconge-
lamento, testes mecanicos e de compati-
bilidade.

Temperatura elevada

A armazenagem do produto em tempe-
ratura elevada € critica, pois a taxa de
uma reagdo quimica praticamente dobra
a cada 10 graus centigrados de aumento
da temperatura.

Por isso, um teste em temperatura
elevada pode antecipar o surgimento de
problemas muito antes do que eles ocor-
reriam em temperatura ambiente normal.
Porém, o ponto fraco desse processo
¢ que ele pode forgar a ocorréncia de
reacdes que ndo ocorreriam em tempe-
raturas mais baixas. As condi¢des mais
comuns dos testes de armazenagem sdo:
45°C, 54°C, 37°C, 35°C, temperatura
ambiente ¢ 4°C. Também é recomendado
armazenar amostras suficientes para que
sejam feitas as observacdes necessarias
das especifica¢des do produto, ao longo
do prazo de validade do produto. Em
cada ponto de verificagdo, os produtos
devem ter os seguintes pardmetros exa-
minados: atributos fisicos, como cor,
odor ¢ viscosidade; eficacia do preser-
vante; percentual de ingredientes ativos;
e atributos funcionais.

Umidade elevada

Pelo fato de muitos produtos serem ad-
versamente afetados pela umidade, a
armazenagem sob niveis elevados de
umidade é uma parte integrante do teste
de estabilidade.

Cosmetics & Toiletries (Brasil)/25



Testes de congelamento/descongelamento

Submeter o produto a uma alternancia de congelamento/descon-
gelamento pode servir para indicar se ha atendéncia de o produto
coagular ou cristalizar e para conhecer a estabilidade de cremes
e componentes liquidos ou de outras emulsdes liquidas.

Ensaio de ciclos de condicdes ambientais

O teste de produtos sob condi¢des que se alteram periodicamen-
te pode exigir maior estresse sobre as amostras do que se elas
fossem expostas a condig¢des constantes. A abordagem geral
sugerida para ese tipo de ensaio de ciclos é a seguinte: 37°C/UR
80%, alternando a cada 24 horas para 20°C/umidade ambiente,
e/ou temperatura média maxima e umidade média maxima,
alternando a cada 24 horas com 20°C/umidade ambiente.

Exposicio a luz solar

Nos casos em que o produto terd possibilidade de ser exposto a
luz, seja no ponto de venda, seja durante o uso, € necessario in-
vestigar os efeitos dessa exposi¢@o. Namaioria dos casos, quando
aluzsolar afeta negativamente a estabilidade do produto hduma
alteragéio em sua cor.

Testes mecénicos

Avibragao dos produtos pode ser ttil para avaliar se pode ocorrer
algum problema com produtos em p6 ou granulosos, bem como
para avaliar a estabilidade de emulsdes durante o transporte.

Teste de compatibilidade

Finalmente, como vimos, o teste de compatibilidade caminha
lado a lado com o teste de estabilidade, para mostrar interagdes
entre os conteudos do produto e sua embalagem primaria. As
interagdes que merecem mais atengdo incluem: absorg¢do de
constituintes da formula pelo recipiente; transferéncia de ma-
terial da embalagem para a formulagao; e efeitos adversos no
recipiente, como corrosao.

Teste de Seguranca

Na India, a regulamentagio dos produtos cosméticos, se-
gundo o Ato de Protecdo ao Consumidor, declara que todos os
produtos cosméticos e de cuidado pessoal ndo podem representar
perigo aos usuarios.! Da mesma forma que nos Estados Unidos,
cosméticos adulterados, isto ¢, “produtos que contenham ou pos-
samrepresentar substancias venenosas ou perigosas que venhama
tornd-losumaameaga aos usudrios, nas condi¢des de uso prescritas
narotulagem [...]” estdo proibidos, conforme o Capitulo 9 do Ato
Federal Sobre Alimentos, Medicamentos e Cosméticos.?

Na Europa, o Regulamento (CE) n.° 1.223/2009 declara:*
“Produtos cosméticos devem ser seguros sob condigdes nor-
mais ou razoavelmente previsiveis de uso. Especialmente, um
razoavel risco-beneficio ndo deve justificar um risco a saude
humana”. Portanto, a mensagem clara desse regulamento é:
todos os produtos cosméticos devem ser formulados tendo em
mente a seguranga do usuario final. Geralmente, sdo realizados
trés tipos de testes de seguranga: microbioldgico, toxicologico
e de irritagdo/sensibilizagdo.

Teste microbiolégico

Bactérias, mofos e fungos estdo em todos os lugares, e a maioria
dos produtos cosméticos, especialmente os que contém agua,
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potencialmente fornece alimento e habitat para microrganismos.
Se essas entidades encontrarem apoio em um produto, prova-
velmente elas vao deteriord-lo, chegando até a representar um
risco a satde do usudrio. Tendo em vista que a grande maioria
dos usuarios da preferéncia a cosméticos que ndo precisam de
refrigeracdo, ou que ndo vai consumir dentro de dois dias apos
a compra, ao contrario do que acontece com muitos alimentos,
os produtos cosméticos exigem algum tipo de preservante para
inibir o desenvolvimento de microrganismos. Nao deve haver
presenca de microrganismos no produto recém-fabricado. O
objetivo da adi¢@o de preservantes a formula € protegé-la contra
microrganismos que conseguem entrar nela durante o uso, ou
seja, a partir de uma interagdo do consumidor com ela ou se as
embalagens forem deixadas abertas, expondo o produto.

Tanto as matérias-primas quanto os produtos acabados
devem ser examinados em termos de seu conteido microbiano.
Isso ¢ feito diluindo uma amostra com um volume conhecido e
inoculando esse diluido em uma placa com meio de cultura agar.
Emseguida, aplacaéincubadaa37°C por48 horas—o suficiente
para que qualquer microrganismo viavel desenvolva uma co-
lonia suficientemente grande para ser vista e contada. A partir
dessa contagem, pode ser contado o numero de microrganismos
viaveis em cada centimetro cibico do veiculo, que é a contagem
total de viaveis (CTV); ameta é ter CTV < 10/cm?. Além disso,
os fabricantes devem avaliar se os preservantes agregados a
formula sdo efetivos.

Toxicidade

Evidentemente, ingredientes toxicos ndo devem ser usados
em cosméticos. Porém, como a maioria dos cientistas deve
concordar, “adiferenga entre o veneno ¢ oremédio é adosagem”,
pois ha ingredientes que, se forem usados em baixas percenta-
gens, sA0 seguros para uso topico, mas que, em concentragdes
maiores ou por outras vias de exposi¢do, podem ser toxicos. A
autoridade reguladora de cada pais estabelece os niveis maximos
deuso e, em alguns casos (isto é, em produtos leave-on ou rinse-
-off), permitem a aplicagdo desses ingredientes.

Por exemplo, na India o uso do formaldeido é permitido em
reforcadores de unhas na concentracdo maxima de 5%. O uso
doacido borico é permitido em talcos na concentragdo maxima
de 5%, mas as instru¢des de uso devem declarar: “ndo deve ser
usado em criangas com menos de 3 anos de idade”. Também
ha restri¢des para o uso do acido tioglicolico e, na 1S4707,
Parte I, das Normas Indianas, hd um anexo sobre preservantes
para serem usados em cosméticos, também com limites de
concentragdo.’

Para finalidades cosméticas, ¢ fundamental utilizar ingredien-
tes de padrdes e pureza adequados. Todas as matérias-primas usa-
das em produtos para o consumidor final devem ter seu potencial
de toxicidade testado. Embora, anteriormente, 0s testes usassem
modelos em animais, hoje essa pratica esta banida em muitas re-
gides. Testes alternativos in vifro passaram a ser usados para essa
finalidade. Na India, por exemplo, o Bureau of Indian Standards
define os métodos para a avaliagdo de seguranga no Capitulo IS
4011, Métodos de Teste para Avaliagdo de Seguranga em Cosméti-
cos.!Paraaavalia¢do datoxicidade oral, areferéncia é o European
Comission’s 3T3 Neutral Red Uptake Cytotoxicity Assay.’

Dependendo do produto, podem ser realizados testes in vitro
para determinar sua seguranga, antes de serem realizados estudos
em seres humanos para a confirmagdo da tolerancia. Qualquer
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teste em seres humanos deve ser cientificamente justificado; testes
ndo justificados sdo antiéticos. Os testes devem ser conduzidos
em painéis de voluntarios humanos selecionados, usando as boas
praticas clinicas e sob a supervisdo de um dermatologista e/ou of-
talmologista e/ou pediatra (dependendo da natureza da avaliag@o).

Irritacao e sensibilizaciao

H4 ingredientes cosméticos que sdo completamente seguros
parauso pela grande maioria dos consumidores, mas que podem
causar dois tipos de reagdo alérgica a um limitado nimero de
pessoas: irritagdo e sensibilizagdo. Alguns potenciais irritantes
ou sensibilizantes podem ser usados pelos fabricantes devido a
indisponibilidade de alternativas mais seguras. Entre os exem-
plos mais conhecidos desses irritantes ou sensibilizantes, estao:
aparafenilenodiamina e a paratoluenodiamina, usadas em tintu-
ras de cabelos; o acido tioglicolico, utilizado em produtos para
ondulagd@o permanente de cabelos; e a lanolina, um excelente
emoliente para a pele. Nesses e em outros casos, os ingredientes
precisam ser suficientemente importantes para compensar o risco
de seuuso, mesmo sabendo-se que eles podem afetarum limitado
numero de consumidores.

Porém, quando um irritante ou sensibilizante conhecido ¢
incluido em uma formulagdo, ele deve ser obrigatoriamente
declarado na rotulagem, juntamente com instrugdes especiais
deuso, como: “Contém fenilenodiamina”, “Aconselha-se testar
antes na pele”, “Descontinue o uso em caso de irritagdo” e “Nao
usar sobre pele lesionada”.

Os testes de irritagdo ou sensibilizagdo de um produto ou
ingrediente demandam diferentes abordagens e consideragdes.
Eles consistem em: patch test (teste de contato), testes de fotos-
sensibilidade, de irritag@o ocular, de inalagdo, acnegenicidade/
comedogenicidade e de efeitos sistémicos.

Patch test
O patch test ou teste de contato envolve as seguintes etapas:

* preparagdo de uma tira adesiva (patch) para o teste;

* aplicagdo de amostras do produto ou do ingrediente aos
patches;

* aplicagd@o do patch sobre o braco ou as costas do sujeito de
teste, por 48 horas;

* remocao do patch;

+ exame da pele para verificar se hd sinais de irritagdo, ver-
melhidao, coceira, formagdo de bolhas, etc.

Os mecanismos da irritagdo e da cascata de sensibilizagao
sdo mostrados na Figura 1. Nesse caso, um irritante dispara uma
sequéncia de sintomas, comeg¢ando com irritagdo, como coceira
ou dor, e eritema ou vermelhiddo; levando potencialmente a
edema, com inchago e formagdo de bolhas, ou a eczema, quando
as bolhas se rompem. Aseveridade ou a presenga desses sintomas
vai depender da concentragdo do irritante e do grau de sensibi-
lidade da pele afetada.

Fotossensibilidade

Certas substancias s6 produzem reagdes adversas quando sdo ex-
postas a luz: sdo os ingredientes fofotoxicos ou fotoalergénicos.
Paratestar o potencial de sensibilidade de um material, também
¢ feito um patch test, mas o sujeito € exposto aradiacdo UV regu-
larmente, por um periodo de trés semanas, ¢ novamente depois
de 14 dias de repouso, com uma unica exposi¢do. Em seguida,
o sujeito é avaliado por sua resposta alérgica. Quaisquer efeitos
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. Mecanismos de irritagao e sensibilizagao da pele

IRRITAGAO
(reacao alérgica verdadeira)

Irritante primario

Efeito direto

Dano as células da pele

Lise ou ruptura de células da pele

Liberagao de histamina

Dilatagéo de vasos
sanguineos
Irritagao
(coceira) ol
Eritema (vermelhidao)

SENSIBILIZAGCAO

Sensibilizante

Primeira
aplicacao

Aplicacao
subsequente

Retardo inicial, pois
o sistema antigeno-
anticorpo esta
estabelecido na
corrente sanguinea

Se houver ruptura de
muitas células, ocorrera o
acumulo de fluido ou pus

Edema (inchago)

Pode levar a ruptura de
bolhas e a secagem do pus

Eczema

fototdxicos aparecem, geralmente, em 24 horas e perduram por
outras 72 horas. Os efeitos das substancias fototdxicas incluem:
eritema intenso, hiperpigmentacdo, queimadura solar, edema e
formacdo de bolhas.

Irritacao ocular

Embora os produtos cosméticos ndo sejam aplicados diretamente
nos olhos, existe o potencial de que tenham um contato acidental
com essaregido do rosto, por exemplo, no caso de maquilagens,
shampoos, cremes para a pele, sombras, etc. E, da mesma for-
ma que ocorre na pele, o tecido ocular pode inflamar-se ao ser
exposto a irritantes, a sensibilizantes ou a fotossensibilizantes.
Para avaliar se os produtos podem causar irritagdo se tiverem
contato com os olhos, geralmente sdo realizados testes in vitro.
Entre esses testes, estdo: o teste da membrana corioalantoica de
ovo de galinha (também conhecido como teste do ovo de galinha
ou teste Hen s Egg Test ou Hithner-Embryonen-Test HET);!? o
teste de opacidade de cdrnea bovina (Bovine Cornea Opacity
Test ou BCOP);!! e o teste ocular isolado de galinha (Isolated
Chicken Eye Test ou ICE)."

Seguranca em inalacio

Ao serem inalados, alguns compostos podem causar irritag@o
interna, dano e/ou prejuizo ao sistema respiratorio. Os sintomas
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dainalagdo de alguns compostos podem incluir tosse, espirros ou
sensagdo de queimagdo. Porisso, qualquer composto a ser usado
em aerossol ou qualquer produto particulado deve ser submetido
ateste de seguranca em inalacdo. Para esses testes, a Organizagio
para a Cooperagdo e Desenvolvimento Econdomico (OECD)
estabeleceu o Teste de Inalagéo e Toxicidade Subagudan.®403.%

Acnegenicidade/comedogenicidade

Certos produtos cosméticos também podem causaracne, ou seja,
sdo comedogénicos porque bloqueiam poros, € nisso sdo em
parte ajudados pela superprodugao de dleo nos foliculos pilosos,
ou pelo acumulo de pele morta ou de bactérias nos poros. Para
testar a comedogenicidade de um produto, geralmente estes sdo
testados clinicamente em seres humanos.

Efeitos sistémicos

Os compostos usados nos produtos cosméticos também devem
ser testados para seus efeitos sist€émicos, como mutagenicidade,
ouseja, acapacidade de danificar o DNA; carcinogenicidade, ou
seja,a capacidade de causar cancer; e ateratogenicidade, ou seja,
acapacidade de causar defeitos em fetos. Os métodos de testes in
vitro para essa finalidade incluem: IS4011, Métodos de Teste de
Seguranga de Cosméticos;® 0 373 Neutral Red Uptake Cytotoxi-
city Assay;’ ea diretriz OECD para teste de absor¢do pelapele.'*
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Teste de Desempenho e Eficacia

Finalmente, depois de se avaliar a seguranga e a estabilidade
deum produto, este deve ser testado para assegurar sua atuagao,
para que obtenha sucesso no mercado. Testes de eficdcia sdo es-
sencialmente projetados para comprovar que o produto cumpre a
fungdo paraaqual foi criado, ou seja, que o hidratante hidrata, que
o desodorante reduz ou mascara o mau odor corporal detectavel,
que o shampoo anticaspa reduz a descamagao visivel do couro
cabeludo, e assim por diante.

Para estabelecer um quadro de referéncia para determinar a
eficacia do produto, € costume incluir controles positivos e nega-
tivos no estudo. Frequentemente, o controle positivo é o produto
lider de mercado, com historico estabelecido de desempenho
efetivo. O controle negativo, no caso mais simples, € a formula-
¢do em teste menos o ingrediente ativo—um placebo verdadeiro.
Alternativamente, o teste de eficacia pode ser uma comparagao
simples do novo com o antigo, como a comparagao de um novo
agente hidratante com um agente hidratante conhecido, em uma
base-padrao.

Sempre que possivel, os testes de eficacia devem ser reali-
zados com protocolo duplo-cego, para evitar o risco de ocorrer
algum viés no procedimento de avali¢do. Esse protocolo envolve
arealizac@o do teste e o controle dos produtos, que sdo acondicio-
nados em embalagens idénticas, simples e diferenciadas apenas
pelo nimero de codigo, de modo que os sujeitos de testes e os
técnicos que aplicam os testes ndo tenham conhecimento de qual
mostra estd sendo usada. O cddigo € revelado apenas depois de
o estudo ser completado. Esse procedimento tem a vantagem de
assegurar um resultado independente e sem viés.

Além daeficaciado produto, as informagdes do usudrio sobre
fragrancia, cor e embalagem primdria também sdo importantes.
Isso porque ja se sabe que o produto de melhor qualidade do
mundo ndo ébom se ndo vender e que nenhum produto vai vender
se ndo tiver uma aparéncia atraente e se sua embalagem ndo tiver
apelo para o consumidor.

Comentarios Finais

Essas medidas descritas sdo necessarias para garantir o uso
seguro dos produtos e a seguranca dos usuarios. Sdo importantes,
uma vez que os consumidores precisam ter a tranquilidade de
que ndo ocorrerdo efeitos indesejados, o que assegura o preen-
chimento dos requisitos de “beleza limpa”.
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