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Apresentacao

Tomando como base a missao institucional da Anvisa, apresentamos este Guia de Controle
de Qualidade de Cosméticos, elaborado por profissionais da Geréncia-Geral de Cosméticos
(GGCOS) da Anvisa, dos laboratérios oficiais, do setor regulado e das universidades, sob
a coordenacao da GGCOS.

Sem a pretensdo de esgotar o tema, este trabalho servird como instrumento de referén-
cia a todos os profissionais envolvidos na area de Controle de Qualidade de Cosméticos,
proporcionando a populagdo produtos com qualidade e seguranca.

A Anvisa agradece a todos que participaram, direta ou indiretamente, da consolidacdo deste
Guia, pelo empenho e pela dedicacao profissional que marcaram todas as suas etapas.

Josineire de Melo Costa Sallum
Gerente-Geral de Cosméticos - GGCOS
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1. INTRODUGAO

Com a finalidade de proporcionar um instrumento de orientacdo aos profissionais da
area de Controle de Qualidade de Cosméticos, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(Anvisa) coordenou um grupo de trabalho constituido por técnicos de sua Geréncia-Geral
de Cosméticos (GGCOS), representantes da Camara Técnica de Cosméticos (Catec), da
comunidade académica, dos laboratérios oficiais, dos profissionais da area e do setor
produtivo para a elaboracao deste Guia. Dividido em duas partes (Controle de Qualidade
— Abordagem Geral e Métodos de Ensaios Analiticos — Identificacdo e Doseamento), o
Guia contempla diretrizes, informacgdes e métodos de ensaios para o Controle de Qua-
lidade de Produtos Cosméticos.

Os ensaios de Controle de Qualidade tém por objetivo avaliar as caracteristicas fisicas,
quimicas e microbioldgicas das matérias-primas, embalagens, produtos em processo e
produtos acabados. Assim, a verificacdo da conformidade das especificacbes deve ser
vista como um requisito necessario para a garantia da qualidade, seguranca e eficacia
do produto e ndo somente como uma exigéncia regulatoria. Este Guia aborda o controle
fisico-quimico de produtos acabados.

Conforme a legislacdo brasileira vigente e harmonizada no Mercosul é exigida a apre-
sentacdo dos dados de Controle de Qualidade (especificagdes) no ato da regularizacao
do produto. Nas inspecdes, é exigida a apresentacao das especificacdes, dos métodos de
ensaio e dos registros das analises. A empresa deve cumprir o estabelecido no Termo de
Responsabilidade, constante do dossié de registro/notificacdo, por meio do qual declara
que os produtos atendem aos regulamentos e outros dispositivos legais referentes ao
controle de processo e de produto acabado, e aos demais parametros técnicos relativos
as Boas Praticas de Fabricacao.

Notas:

1) As diretrizes, defini¢bes, especificacdes analiticas e instrucdes propostas neste Guia,
que visem a avaliacdo da qualidade dos cosméticos, devem considerar sua adequacao
as caracteristicas particulares de cada produto.

2) O controle de qualidade de matérias-primas e de materiais de embalagem, assim como
o controle microbiolégico de produtos cosméticos, ndo sdo objetos deste trabalho.

3) Com o objetivo de facilitar a leitura do Guia, a expressao “produtos de higiene pessoal,
cosméticos e perfumes” sera substituida pela expressao “produtos cosméticos”.

2. OBJETIVO

Este Guia tem por objetivo apresentar aos profissionais e ao segmento da area de Controle
de Qualidade de Cosméticos uma abordagem sobre os ensaios organolépticos, fisico-
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quimicos e quimicos nas distintas formas cosméticas, além de orientar a realizacao de
ensaios quali-quantitativos, a fim de proporcionar produtos mais seguros, eficazes e que
atendam as expectativas do usuario, colaborando assim com a protecao a saude.

3. QUALIDADE

A questdo moderna da qualidade de bens e servicos estd vinculada a satisfacdo e a
protecao do consumidor. No Brasil, a Anvisa tem o papel institucional de promover e
proteger a saude da populacdo, por intermédio do controle sanitario da producao e da
comercializacdo de produtos e servicos submetidos a vigilancia sanitaria, incluindo os
cosméticos. Assim, a legislacdo brasileira estabelece padrdes de qualidade para produtos
cosméticos e institui, entre outras normas, as Boas Praticas de Fabricacdo.

As normas mais utilizadas para a implementacdo do Sistema de Gestdo da Qualidade
nos laboratérios de ensaios analiticos sao:

*ABNT NBR ISO/IEC 17025: “Requisitos gerais para competéncia de laboratério de
ensaio e calibracao” — especifica os requisitos gerais para a competéncia em realizar
ensaios incluindo amostragem. E aplicavel a ensaios utilizando métodos normalizados,
métodos ndo normalizados e métodos desenvolvidos pelo laboratério.

*Boas Praticas de Laboratério: The Organisation for Economic Co-operation and De-
velopment (OECD) Principles of Good Laboratory Practice - Good Laboratory Practice
(GLP) Handbook, sistema da qualidade relativo a organizacao e as condicbes sob as
quais os estudos em laboratério e de campo sao planejados, realizados, monitorados,
registrados, relatados e arquivados.

4. CONTROLE DE QUALIDADE

O Controle de Qualidade é o conjunto de atividades destinadas a verificar e assegurar
que os ensaios necessarios e relevantes sejam executados e que o material ndo seja
disponibilizado para uso e venda até que o mesmo cumpra com a qualidade preesta-
belecida. O Controle de Qualidade nao deve se limitar as operacdes laboratoriais, mas
abranger todas as decisoes relacionadas a qualidade do produto.

E de responsabilidade das empresas fabricantes e importadoras submeter os produtos
cosméticos ao Controle de Qualidade. Para isso, devem disponibilizar recursos para
garantir que todas as atividades a ele relacionadas sejam realizadas adequadamente e
por pessoas devidamente treinadas. O pessoal que realiza as tarefas especificas deve ser
qualificado com base na sua formacédo, experiéncia profissional, habilidades pessoais
e treinamento.

‘ 20 ‘ Anvisa Cosméticos

PARTE 1



E fundamental que esse processo seja permanentemente auditado, de maneira a corrigir
possiveis distorcoes e garantir a sua melhoria continua.

Sao responsabilidades do Controle de Qualidade:

a) Participar da elaboracao, atualizagdo e revisao de especificacdes e métodos analiticos
para matérias-primas, materiais de embalagem, produtos em processo e produtos
acabados, bem como dos procedimentos relacionados a area produtiva que garantam
a qualidade dos produtos.

b) Aprovar ou reprovar matéria-prima, material de embalagem, semi-elaborado, a granel
e produto acabado.

¢) Manter registros completos dos ensaios e resultados de cada lote de material anali-
sado, de forma a emitir um laudo analitico sempre que necessario.

d) Executar todos os ensaios necessarios.
e) Participar da investigacao das reclamacoes e devolucoes dos produtos acabados.
f) Assegurar a correta identificacdo dos reagentes e materiais.

g) Investigar os resultados fora de especificacdo, de acordo com os procedimentos in-
ternos definidos pela instituicdo e em conformidade com as normas de Boas Praticas
de Fabricacao.

h) Verificar a manutencgao das instalagdes e dos equipamentos.

i) Certificar-se da execucao da qualificacdo dos equipamentos do laboratério, quando
necessaria.

j) Garantir a rastreabilidade de todos os processos realizados.

k) Promover treinamentos iniciais e continuos do pessoal da area de Controle da Qua-
lidade.

5. CALIBRACAO E AFERICAO

Os equipamentos de pesos e medidas utilizados no Controle de Qualidade devem ser
submetidos a manutencao e a calibracdo a intervalos preestabelecidos, e os registros
de tais operacdes devem ser mantidos. A calibracdo tem como objetivo principal veri-
ficar a operacionalidade do equipamento nas principais variaveis que possam afetar o
resultado analitico final.

A contratacao de servicos externos de calibracao deve garantir a utilizacao de padroes
rastreaveis.
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Os certificados de calibracao do laboratério fornecedor devem conter os resultados da
medicao, incluindo a incerteza e uma declaracédo de conformidade a uma especificacao
metroldgica.

Para a realizacdo da calibracdo dos equipamentos, sugere-se consultar o “Guia para
Qualidade em Quimica Analitica: uma assisténcia a acreditacdo”, publicacdo da
Geréncia-Geral de Laboratérios de Saude Publica (GGLAS) da Anvisa.

6. METODOS DE ENSAIO E VALIDAGCAO DE METODOS

O laboratério de Controle de Qualidade deve utilizar métodos e procedimentos apro-
priados para os ensaios que realiza. Todas as etapas destinadas a garantir a qualidade e
integridade dos produtos, tais como amostragem, manuseio, transporte, armazenamento
e preparacao dos itens para ensaio, devem estar incluidas nesse processo.

Validacao, segundo a NBR ISO/IEC 17025, é a confirmacdo, por exame e fornecimento
de evidéncia objetiva, de que os requisitos especificos para determinado uso pretendido
estdo sendo atendidos.

A qualidade dos produtos pode ser controlada por meio de métodos de ensaios de
referéncia (compéndios oficiais ou os descritos neste Guia) ou métodos desenvolvidos
pela empresa. A confiabilidade dos resultados deve ser comprovada e demonstrar que
o procedimento conduz efetivamente ao objetivo desejado.

A validacdo deve ser suficientemente abrangente para atender as necessidades de uma
determinada aplicacdo ou area de aplicacdo. O laboratério deve registrar os resultados
obtidos, o procedimento utilizado para a validacdo e uma declaracao de que o método
€ ou nao adequado para o uso pretendido (NBR ISO/IEC 17025).

Para informacoes complementares, deve ser consultada a literatura recomendada no
item 17.3.

7. ESPECIFICAQ()ES DE CONTROLE DE QUALIDADE

Especificacdes sdo documentos que descrevem atributos de matérias-primas, materiais
de embalagem, produtos a granel, semi-acabados e acabados.
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As especificacoes de Controle de Qualidade sdo estabelecidas pela empresa atendendo
a regulamentagao e as normas vigentes, tais como as Listas Restritiva, de Corantes, de
Conservantes e de Filtros Solares e os pareceres da Catec, entre outras, de modo a asse-
gurar a qualidade, a seguranca e a eficacia do produto. Os compéndios, as farmacopéias,
os fornecedores de matérias-primas, as pesquisas e as tendéncias mercadolégicas podem
ser considerados como referéncias.

As especificacoes devem estar devidamente autorizadas e datadas, e d evem ser revisadas
periodicamente, por profissional competente, em re lagdo aos ensaios preestabelecidos
para cada produto.

De modo geral, um documento de especificacdo pode conter:

a) ldentificacdo do material ou produto.

b) Férmula ou referéncia a mesma.

¢) Forma cosmética e detalhes da embalagem.

d) Referéncias utilizadas na amostragem e nos ensaios de controle.

e) Requisitos qualitativos e quantitativos, com os respectivos limites de aceitacao.

f) Referéncias do método de ensaio utilizado.

g) Condicoes e precaucdes a serem tomadas no armazenamento, quando for o caso.
h) Prazo de validade.

i) Data de possiveis reavaliacdes de controle.

j) Outras informacoes relevantes para a empresa.

O Anexo B contém um exemplo de especificacdo fisico-quimica de produto.

8. AMOSTRAGEM

Amostragem é o processo definido de coleta que seja representativa de um todo, de
acordo com um plano definido pelo tipo e pela quantidade de um determinado material
ou produto. A rigor, é uma metodologia estatistica sistematica para obter informacoes
sobre alguma caracteristica de uma populagéo, através do estudo de uma fragao repre-
sentativa (isto é, amostra) da populacdo. Existem varias técnicas de amostragem que
podem ser empregadas (tais como amostragem aleatéria simples, amostragem estrati-
ficada, amostragem sistematica, amostragem sequiencial, amostragem por lotes), sendo
a escolha da técnica determinada pelo propésito da amostragem e pelas condi¢oes sob
as quais ela deve ser conduzida.
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Amostra é a fracdo representativa de um todo, selecionada de tal modo que possua as
caracteristicas essenciais do conjunto que ela representa.

As normas ABNT ISO/TR 10017:2005 e ABNT/NBR ISO/IEC 17025 apresentam detalha-
mento sobre amostragem.

8.1. Amostragem de Produto em Processo e a Granel

8.1.1. Procedimento

a) O processo devera ser realizado por pessoal devidamente treinado nos aspectos
operacionais e de seguranca.

b) A amostragem devera ser executada em etapa(s) definida(s) do processo.

c) Devem ser utilizados acessérios e recipientes previamente definidos e devidamente
limpos para a coleta das amostras, com produto em quantidade suficiente para a
realizacao de todos os ensaios necessarios.

d) A amostra do produto devera ser devidamente rotulada para garantir a identificacao
e a rastreabilidade do mesmo (exemplo: Nome do Produto/Lote/Nimero da Ordem de
Fabricagao/Numero do Tanque de Armazenamento/Data de Fabricacao).

e) As amostras deverao ser devidamente disponibilizadas para andlise e retencao, con-
forme procedimento interno da empresa.

8.2. Amostragem de Produto Acabado

8.2.1. Procedimento

a) O processo devera ser realizado por pessoal devidamente treinado nos aspectos
operacionais e de seguranca.

b) A coleta do produto acabado devera ser realizada apds o envase, em quantidade e
periodicidade suficientes para atender as necessidades de controle.

c) O produto amostrado devera ser devidamente identificado, com informacdes sufi-
cientes para sua rastreabilidade (exemplo: Nome do Produto/Lote/NUmero da Ordem
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de Fabricacao/Numero do Tanque de Armazenamento/Data de Fabricacdo).

d) As amostras deverdo ser devidamente disponibilizadas para analise e retencdo, con-
forme procedimento interno da empresa.

8.3. Calculo de Amostragem

O numero de amostras a ser tomado pode ser equacionado pelas ferramentas da esta-
tistica, de modo a representar um valor amostral do total do produto. Seu calculo pode
ser feito de varias formas, sendo a equacgao a seguir a mais utilizada:

NUMERO DE AMOSTRAS = VN+Xx

Onde: n = total de produtos

x = normalmente aplica-se valor igual a 1

Outra alternativa para determinar o nimero de amostras é a amostragem extraida e
adaptada no controle de inspecao segundo as normas Militar Standard (MIL STD 105E),
ISO 3951 (BS 6002:1989) e ABNT NBR 5426, 5428 e 5429, que tratam o tamanho do
lote em niveis de criticidade.

9. TRATAMENTO DAS AMOSTRAS PARA ANALISE

Os produtos cosméticos podem apresentar-se nos estados liquido, semi-sélido e séli-
do.

Apbs selecionar a forma de amostragem, a amostra deve ser tomada e tratada da se-
guinte forma, conforme o estado do produto:

9.1. Amostra em Estado Liquido

Neste estado encontram-se produtos tais como perfumes, lo¢oes, solugdes, 6leos, leites,
aerossois, entre outros.
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*Tomada de amostra para ensaio: depois de homogeneizada, a amostra deve ser trata-
da de acordo com as condigoes especificadas. Alguns mililitros do liquido devem ser
transferidos para um recipiente adequado, a fim de realizar os ensaios pertinentes.

9.2. Amostra em Estado Semi-Solido

Neste estado encontram-se produtos tais como cremes, emulsdes e géis.

*Tomada de amostra para ensaio. Ha dois casos possiveis:

a) Produtos acondicionados em embalagens com abertura estreita (exemplos: bisnagas,
frascos flexiveis): descarta-se a primeira aliquota do produto e retira-se a amostra
para ensaio.

b) Produtos acondicionados em embalagens com abertura larga (exemplo: potes):
a camada superficial deve ser eliminada, homogeneizando-se o restante, para entdo
ser efetuada a tomada de amostra para ensaio.

9.3. Amostra em Estado Sélido

Neste estado encontram-se produtos tais como pds, pés compactados (sombras, pos

compactos, blush), sabonetes em barra e batons na forma de bastao.

*Tomada de amostra para ensaio. Ha dois casos possiveis:

a) Pos: a embalagem deve ser agitada antes de ser aberta, a fim de garantir a homoge-
neizacdo da amostra. A seguir, deve ser efetuada a tomada de amostra para ensaio.

b) P6és compactados, sabonetes em barra e batons na forma de bastdo: a camada su-
perficial do sélido deve ser eliminada por meio de uma leve raspagem, para entao
ser efetuada a tomada de amostra para ensaio.

Obs.: Cada uma das amostras pode ser tratada individualmente ou em conjunto, na
forma de pool, desde que originadas de um mesmo lote.
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10. REAGENTES

10.1. Identificacao

A qualidade dos reagentes e/ou solucdes deve ser comprovada por ocasido do seu rece-
bimento, no preparo das solucdes e durante a utilizacdo subsequente, assegurando-se
que sejam acompanhados pelo Certificado/Laudo de Analise.

O grau de pureza dos reagentes, inclusive a dgua, deve estar de acordo com os critérios
do método de analise. Por exemplo, para analise em Cromatografia Liquida, devem ser
utilizados reagentes grau HPLC/CLAE (High Performance Liquid Cromatograph/ Croma-
tografia Liquida de Alta Eficiéncia - grau cromatografico) e dgua ultrapura; para outros
ensaios, os reagentes devem ser grau P. A. (para analise) e 4gua purificada.

Todos os reagentes devem encontrar-se apropriadamente rotulados e conter as seguintes
informacoes:

* Nome do reagente.

* Data de recebimento.

* Data de validade.

* Lote.

* Data de abertura da embalagem individual.
* CondicOes de armazenagem.

* Indicacdo dos riscos (téxico, corrosivo, inflamavel, entre outros).

Todas as solugdes preparadas em laboratério também devem ser apropriadamente ro-
tuladas, contendo as seguintes informacoes:

* |dentificacao.

* Lote.

* Concentracao e fator de correcdo (quando aplicavel).

* Condicoes de armazenagem.

* Data de preparacao.

* Data de validade (que nao deve ultrapassar a data de validade dos reagentes).
* Rubrica da pessoa que preparou a solucao.

* Indicagdo dos riscos (toxico, corrosivo, inflamavel, entre outros).
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Os reagentes ndo conformes devem ser claramente rotulados, segregados e descartados
adequadamente.

10.2. Armazenagem

Os reagentes devem ser armazenados de maneira a evitar riscos decorrentes de possiveis
incompatibilidades tais como acidos/bases, oxidantes/redutores, comburentes/inflama-
veis, entre outras.

10.3. Registros

O preparo das solucbes deve ser registrado para assegurar a rastreabilidade dos dados
analiticos.

11. ENSAIOS ANALITICOS

Os ensaios analiticos fazem parte do Controle de Qualidade e tém como objetivo verifi-
car a conformidade dos materiais ou produtos frente as especificagcbes estabelecidas. A
execucao desses ensaios deve ser realizada por profissionais qualificados.

A seguir serdo descritos alguns ensaios organolépticos e fisico-quimicos, cujas condicoes
de analise podem ser adequadas pelo fabricante, considerando a tomada da amostra,
o estado fisico, a concentracéo final, o solvente utilizado e as caracteristicas especificas
de cada método e equipamento.

A tabela do Anexo A.1 apresenta alguns testes sugeridos para o controle de qualidade
de produtos cosméticos.

11.1. Ensaios Organolépticos

Ensaios organolépticos sdo procedimentos utilizados para avaliar as caracteristicas de
um produto, detectaveis pelos 6rgaos dos sentidos: aspecto, cor, odor, sabor e tato.
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Fornecem parametros que permitem avaliar, de imediato, o estado da amostra em estudo
por meio de andlises comparativas, com o objetivo de verificar alteragées como sepa-
racao de fases, precipitacdo e turvacao, possibilitando o reconhecimento primario do
produto. Deve-se utilizar uma amostra de referéncia (ou padrao) mantida em condigoes
ambientais controladas, para evitar modificagdes nas propriedades organolépticas.

Para a execucdo dos ensaios organolépticos devem ser consideradas a forma fisica e as
caracteristicas de cada produto, tais como liquidos volateis, ndo volateis, semi-sélidos
e sélidos.

Para informacdes complementares, deve ser consultada a literatura recomendada no
item 17.2.

11.1.1. Aspecto

11.1.1.1. Método de Ensaio

Observa-se visualmente se a amostra em estudo mantém as mesmas caracteristicas
“macroscépicas” da amostra de referéncia (padrdo) ou se ocorreram alteracoes do tipo
separacao de fases, precipitagao, turvacao, etc. O padrao a ser utilizado no ensaio deve
ser o estabelecido pelo fabricante.

11.1.2. Cor

11.1.2.1. Método de Ensaio

A analise da cor (colorimetria) pode ser realizada por meio visual ou instrumental. Na
analise visual (colorimetria visual) compara-se visualmente a cor da amostra com a cor de
um padrao armazenado em frasco da mesma especificacdo. Pode-se efetuar essa andlise
sob condicdes de luz “branca” natural ou artificial ou ainda em camaras especiais, com
varias fontes de luz (ou seja, varios comprimentos de onda).

A analise instrumental substitui o olho humano como detector e pode ser feita por meio
da colorimetria fotoelétrica ou da colorimetria espectrofotométrica.
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A colorimetria fotoelétrica é o método que utiliza uma célula fotoelétrica como detector.
E usualmente empregado com luz contida em um intervalo relativamente estreito de
comprimento de onda obtido pela passagem da luz branca através de filtros. Os aparelhos
utilizados nesse método sao conhecidos como colorimetros ou fotdmetros de filtro.

A colorimetria espectrofotométrica é o método que utiliza uma fonte de radiacdo em
varios comprimentos de onda na regido espectral do visivel. O aparelho utilizado nesse
método é conhecido como espectrofotémetro.

11.1.3. Odor

11.1.3.1. Método de Ensaio

A amostra e o padrao de referéncia, acondicionados no mesmo material de embalagem,
devem ter seu odor comparado diretamente através do olfato.

11.1.4. Sabor

11.1.4.1. Método de Ensaio

Compara-se o sabor da amostra com o do padrao de referéncia, diretamente através
do paladar.

Para informacdes complementares, deve ser consultada a literatura recomendada no
item 17.2.

11.1.5. Critério de Avaliacao

Apés avaliagdo comparativa, a amostra tem que estar em conformidade com a amostra
de referéncia (padrdo) preestabelecida.
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11.2. Ensaios Fisico-Quimicos

Ensaios fisico-quimicos sdo operacdes técnicas que consistem em determinar uma ou
mais caracteristicas de um produto, processo ou servico, de acordo com um procedi-
mento especificado.

Os equipamentos devem ser submetidos a manutencao e a calibracao/afericao periddicas,
de acordo com um programa estabelecido pela empresa, de forma a garantir que forne-
¢am resultados validos. A fim de garantir a rastreabilidade dessas a¢des, todos os docu-
mentos e registros referentes a elas devem ser mantidos nos arquivos da empresa.

Os métodos mais usuais sdo apresentados a seguir.

11.2.1. Determinacao de pH

11.2.1.1. Definicao

E o logaritmo negativo da concentracdo molar de ions de hidrogénio. Representa con-
vencionalmente a acidez ou a alcalinidade de uma solucéo. A escala de pH vai de 1
(acido) a 14 (alcalino), sendo que o valor 7 é considerado pH neutro.

11.2.1.2. Principio

O pH é determinado por potenciometria, pela determinacdo da diferenca de potencial
entre dois eletrodos — o de referéncia e o de medida — imersos na amostra a ser anali-
sada, e depende da atividade dos ions de hidrogénio na solucéo.

11.2.1.3. Descricao do Método

Antes do uso, deve-se verificar a limpeza e determinar a sensibilidade do eletrodo,
utilizando-se solucdes tampao de referéncia e, quando aplicavel, ajustando-se o equi-
pamento.

Se o produto é um sélido ou semi-sélido, recomenda-se preparar uma solucao/ disper-
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sdo/suspensao aquosa da amostra em uma concentragao preestabelecida e determinar
o pH da mistura com o eletrodo apropriado. Em alguns casos, a medicao pode ser feita
diretamente na amostra.

Se o produto é uma locéo ou solugdo, recomenda-se determinar o pH diretamente sobre
o liquido, imergindo-se o eletrodo diretamente nele.

Notas:

1) O modelo do equipamento e os tipos de eletrodos a serem utilizados na medicdo
do pH devem ser estabelecidos pela empresa, levando-se em consideragao as carac-
teristicas fisico-quimicas do produto.

2) Normalmente as medidas de pH sdo realizadas em meio aquoso.

3) Nao tem significado medir pH em meio ndo-aquoso com eletrodos convencionais.
Para essa medida, devem ser utilizados eletrodos especificos.

11.2.2. Determinacao de Viscosidade

11.2.2.1. Definicao

Viscosidade é a resisténcia que o produto oferece a deformacao ou ao fluxo. A visco-
sidade depende das caracteristicas fisico-quimicas e das condicoes de temperatura do
material.

A unidade fundamental da medida de viscosidade é o poise.

11.2.2.2. Principio

Consiste em medir a resisténcia de um material ao fluxo por meio da friccdo ou do
tempo de escoamento.

Ha varios métodos para se determinar a viscosidade. Os mais freqlientes utilizam visco-
simetros rotativos, de orificio e capilares.
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* Determinacao por viscosimetro rotativo: consiste na medicao do torque requerido
para rodar um fuso imerso em um dado fluido.

* Determinacao por viscosimetro de orificio: consiste na medicdo do tempo de esco-
amento do material comparado com a agua. Utiliza-se um copo na forma de cone
(copo Ford), com um orificio na parte inferior por onde escoa o fluido. A escolha do
diametro do orificio é feita em funcdo da faixa de viscosidade a ser determinada.

* Determinacdo por viscosimetro capilar (Ostwald): consiste na medicao do tempo
de escoamento do material comparado com a dgua. A forca hidrostatica do liquido
forca-o a fluir através de um tubo capilar.

11.2.2.3. Descricao do Método

Varios sdo os métodos utilizados para a determinacao da viscosidade de um fluido. Os
métodos a seguir sdo os mais usuais em laboratérios:

* Viscosimetro rotativo: dependendo da faixa de viscosidade da amostra, seleciona-se
o fuso (spindle) adequado. A seguir, mergulha-se o fuso diagonalmente na amostra
com temperatura estabilizada, conforme especificado, isenta de bolhas, até a mar-
ca (sulco) da haste do fuso, e nivela-se o aparelho. Verificada a auséncia de bolhas
junto ao fuso, procede-se a leitura da viscosidade, de acordo com o procedimento
operacional do aparelho.

* Viscosimetro de orificio: nivela-se o aparelho em superficie plana. Depois de se obs-
truir o orificio localizado na parte inferior do copo com o dedo e colocar lentamente
a amostra até transbordar, com temperatura estabilizada, conforme especificado,
nivela-se a superficie da amostra com uma espatula. Verifica-se entdo a presenca de
bolhas, que afetam a medida. Retira-se o dedo do orificio e, a0 mesmo tempo, com
a outra mao, aciona-se o crondmetro. Imediatamente apds o escoamento, para-se o
crondmetro e registra-se o tempo para fins de calculo.

Calculo:

ViscosipabE = Ax T + B

Onde: T = tempo expresso em segundos
A e B = constantes definidas experimentalmente pelo fabricante,

que variam para diferentes orificios do copo
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* Viscosimetro capilar: para determinar a viscosidade, deve-se transferir a amostra
para o viscosimetro e estabilizar o conjunto até a temperatura especificada. A seguir,
aspira-se a amostra com o auxilio de um pipetador até a marca superior do menisco
no viscosimetro e cronometra-se o tempo de escoamento entre a marca do menisco
superior e do inferior. Repete-se esse procedimento trés vezes e calcula-se a média.

Determinacdo da constante K: transfere-se a amostra para o viscosimetro e estabiliza-se
0 conjunto até a temperatura especificada. Aspira-se a amostra com o auxilio de um
pipetador até a marca superior do menisco no viscosimetro e cronometra-se o tempo
de escoamento entre a marca do menisco superior e do inferior. Repete-se esse proce-
dimento cinco vezes e calcula-se a média.

Calculo da constante K:

1
0,99823 x T

Onde: 1 = 1 centipoise

T = tempo de escoamento da dgua em segundos

Calculo da viscosidade:

V=TxK

Onde: V = viscosidade da amostra em centipoises (cps)
T = tempo de escoamento da amostra em segundos

K = constante K

De acordo com as caracteristicas fisicas do produto, podem ser utilizados diferentes tipos
de viscosimetros. Seguem abaixo alguns modelos de viscosimetros e redmetros:

‘ 34 ‘ Anvisa Cosméticos

PARTE 1



INSTRUMENTO TIPO DE MATERIAL DETERMINACAO DO

PERFIL REOLOGICO
Copo Ford NEWTONIANO

Viscosimetro queda de | LiQuiDos TRANSPARENTES DE BAIXA
bola VISCOSIDADE

Viscosimetro capilar | LiQuIDOS TRANSPARENTES DE BAIXA
VISCOSIDADE

Viscosimetro rotacional LiQuiDos A SEMI-SOLIDOS

Redmetro rotacional BAIXA VISCOSIDADE E SISTEMAS

" . . COM PARTICULAS
— Cilindrico coaxial

Redmetro rotacional PARTiCULAS GRANDES, TENDENCIA
A SEDIMENTAGCAO

— Sensores especiais

REOMETRO ROTACIONAL ALTA VISCOSIDADE, PASTAS (SEM

PARTICULAS)
— PLAcA-cONE

REOMETRO ROTACIONAL ALTA VISCOSIDADE, PASTAS (COM

PARTICULAS)
— PLAca-PLACA

REOMETRO ROTACIONAL ALTA VISCOSIDADE, PASTAS (cOM
PARTICULAS)

— PLaca-pLACA (0SCILACAO)

11.2.3. Determinacao de Densidade

11.2.3.1. Definicao

Densidade é a relacdo entre a massa e o volume. Existem varias formas de densidade:

* Densidade absoluta é uma propriedade fisica de cada substancia, cujo valor se calcula
pela relacdo entre certa massa da substancia e o volume ocupado por essa massa (d
= m/V), tomando por unidade geralmente o grama por centimetro cubico (g/cm3).
No sistema internacional, a unidade é o quilograma por metro cubico (kg/m3).

* Densidade relativa é a relacdo entre a densidade absoluta de uma substancia e a
densidade absoluta de outra substancia estabelecida como padrao.

* Densidade aparente € a relagcao direta entre a massa de uma amostra e seu volume
especifico, medido em proveta graduada.

* Densidade especifica € uma densidade relativa, sendo utilizada como padrao a
densidade absoluta da dgua, que é igual a 1.000 kg/dm3 ou g/cm3 a 4°C (tempera-

Guia de Controle de Qualidade de Produtos Cosméticos ‘ 35 ‘



tura em que a 4gua é mais densa). No caso de gases, é tomada em relacdo ao ar ou
ao hidrogénio.
11.2.3.2. Principio

Baseia-se na razao entre a massa e o volume de uma dada amostra.

11.2.3.3. Descricao do Método

A densidade pode ser medida utilizando-se picndmetro metalico, picndmetro de vidro,
densimetro e densimetro digital.

* Determinacao da densidade aparente: deve-se pesar uma quantidade da amostra
e introduzi-la na proveta, tampando-a em seguida. Para os produtos na forma de
po, é necessario acomodar a amostra, eliminando o ar entre as particulas por meio
de leves batidas em movimentos verticais, padronizados, com altura fixa, sobre uma
superficie lisa, até obter volume constante. Deve-se anotar o volume.

Calculo:

Onde: d, = densidade aparente em g/ml
m = massa da amostra em gramas

v = volume final em mililitros

* Determinacado da densidade em picndmetro de vidro ou metdlico: utiliza-se o de
vidro para os produtos liquidos e o de metal para os produtos semi-sé6lidos e viscosos.
Pesa-se o picndmetro vazio e anota-se o seu peso (MO0). A seguir, deve-se enché-lo
completamente com agua purificada, evitando-se a introducdo de bolhas. Apés seca-lo
cuidadosamente, é necessario pesa-lo novamente e anotar seu peso (M1). O préoximo
passo é encher completamente o picndmetro (limpo e seco) com a amostra, evitando
a formacgao de bolhas. Depois de seca-lo cuidadosamente, ele deve ser pesado mais
uma vez e ter seu peso (M2) anotado.
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Calculo:

Onde: d = densidade
M, = massa do picnémetro vazio, em gramas
M, = massa do picnémetro com agua purificada, em gramas
M, = massa do picnémetro com a amostra, em gramas

* Determinacdo da densidade em solucdes alcodlicas: transfere-se a amostra para uma
proveta adequada, ajustando-se a temperatura da amostra de acordo com a especifi-
cacdo do alcodbmetro. A seguir, deve-se introduzir o densimetro (também chamado de
Alcodmetro Gay-Lussac) na amostra e proceder a leitura na escala do densimetro.

* Determinacdo da densidade por densimetro digital: depois de esperar o aparelho
atingir a temperatura determinada pela calibracdo, injeta-se a amostra com uma
seringa, lentamente, tendo o cuidado de nao deixar formar bolhas no tubo de vidro.
O aparelho, entao, realizara a leitura.

11.2.4. Determinacao de Materiais Volateis e Residuo Seco

Determinada quantidade da amostra, pesada analiticamente, é submetida a secagem em
estufa aquecida a uma temperatura preestabelecida (de acordo com as caracteristicas
da amostra), até atingir peso constante.

A diferenca entre a massa da amostra, antes e depois da secagem, revela a massa dos
componentes da formulacdo que volatilizam ou nao naquelas condigdes. O material
remanescente é denominado residuo seco. Este método fornece resultados numéricos
facilmente interpretados, normalmente expressos em porcentagem.
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Calculo de materiais volateis:

mMv= _Mi-mf 100

Onde: MV = materiais volateis em porcentagem
mi = massa inicial da amostra em gramas

mf = massa final da amostra em gramas

Calculo do residuo seco:

mf
RS= —— x 100
mi

Onde: RS

residuo seco em porcentagem
mi = massa inicial da amostra em gramas

mf

massa final da amostra em gramas

11.2.5. Determinacao do Teor de Agua/Umidade

Varios sdao os métodos utilizados para a determinacdo quantitativa de dgua em um
produto acabado. Os mais usuais sdo: Método Gravimétrico, Método Destilacdo em
aparelho de Dean & Stark e Método Titulométrico de Karl-Fischer. Esses métodos forne-
cem resultados numéricos, facilmente interpretados.

O método de ensaio dependera da escolha do equipamento utilizado.

11.2.6. Granulometria

Os produtos em forma de pds sao constituidos de particulas de diametros variados. A
proporcao de particulas fora dos limites especificados poderd influenciar na aparéncia,
na performance e na cor do produto. Para esse tipo de ensaio, podem ser utilizados os
seguintes métodos:
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* Tamisagdo: sdo utilizados tamis com malhas padronizadas para especificar o tama-
nho das particulas.

* Andlise granulométrica por difracdo a laser: utilizada para avaliar particulas de
tamanho reduzido.

11.2.7. Teste de Centrifuga

A forca da gravidade atua sobre os produtos, fazendo com que suas particulas se movam
no seu interior. A centrifugacdo produz estresse na amostra, simulando um aumento na
forca de gravidade, aumentando a mobilidade das particulas e antecipando possiveis
instabilidades. Estas poderao ser observadas na forma de precipitacdo, separacao de
fases, formacao de sedimento compacto (caking) e coalescéncia, entre outras.

As amostras sao centrifugadas em temperatura, tempo e velocidade padronizados. Em
seguida, procede-se a avaliacao visual.

Geralmente, executa-se esse teste em estudos de estabilidade, podendo ser estendido
ao controle de processo.

11.3. Ensaios Quimicos

11.3.1. Determinacao Quimica - Analise Qualitativa e Quantitativa

A andlise quimica é caracterizada como a aplicacdo de um processo ou de uma série
de processos para qualificar e/ou quantificar uma substancia ou componentes de uma
mistura, ou para determinar a estrutura de compostos quimicos.

Com o objetivo de facilitar a atualizacdo e o manuseio, os métodos de ensaios sdo abor-
dados na Parte Il (Métodos de Ensaios Analiticos — Identificacdo e Doseamento).

11.4. Avaliacao dos Resultados

Os resultados serdao considerados satisfatérios quando as amostras apresentarem valor
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dentro da especificacdo estabelecida para o produto. Alguns produtos, em funcao do
risco que podem apresentar, tém limites estabelecidos por regulamentacdo especifica
(RDC 215/05 ou atualizagao).

12. REGISTROS/RASTREABILIDADE

Os registros servem para documentar o sistema da qualidade da empresa, fornecem as
evidéncias de que os requisitos estdo sendo atendidos e constituem a base de controle
essencial para a adequacao e melhoria continua dos processos e sistemas.

Os procedimentos de identificacdo, preenchimento, organizacdo, armazenamento, aces-
so, recuperacao e controle dos registros devem ser claramente definidos e corretamente
implementados.

Os registros gerados pelo Controle de Qualidade devem permanecer arquivados e dis-
poniveis para garantir a rastreabilidade das informacoes.

13. DESCARTE DE MATERIAIS

Os residuos quimicos apresentam riscos potenciais de acidentes inerentes as suas pro-
priedades especificas. Devem ser consideradas todas as etapas de sua armazenagem e
descarte, com a finalidade de minimizar ndo s6 acidentes decorrentes dos efeitos agres-
sivos imediatos (inflamabilidade, corrosividade e toxicidade), como os efeitos a longo
prazo, tais como os de teratogénese, carcinogénese e mutagénese.

Para a realizacao dos procedimentos adequados de descarte é importante a observancia
do grau de inflamabilidade, de toxicidade e de compatibilidade entre os residuos. Com
isso, evita-se o risco de reacbes indesejadas e danos ao meio ambiente.

Os residuos, apds corretamente identificados, devem ser tratados e armazenados em
recipientes préprios, se necessario, antes do descarte.

Deve ser estabelecido um programa de gerenciamento, tendo como meta a reducao
da geracao de residuos. A manutencao da segregacao dos residuos, a substituicao de
produtos mais perigosos por outros de menor risco, a aquisicao de quantidades corretas
de produtos, além da subcontratacdo de empresas terceirizadas para o recolhimento e
a incineracao dos residuos ou reciclagem sao itens importantes, que devem ser consi-
derados neste programa.
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E importante observar que o descarte de materiais deve atender os regulamentos vigentes
nos ambitos federal, estadual e municipal.

14. LIBERACAO DE PRODUTOS PARA O MERCADO

Antes de ser liberado para o mercado, todo lote de produto fabricado deve ser apro-
vado pelo Controle de Qualidade, conforme as especificagdes estabelecidas e mediante
processo claramente definido e documentado. Somente o Controle de Qualidade tem
autoridade para liberar um produto acabado.

15. AMOSTRAS DE RETENQAO

Também chamadas de Amostras de Referéncia Futura, sdo as amostras do produto
acabado que sado retidas em material de embalagem original ou equivalente ao mate-
rial de embalagem de comercializacdo e armazenadas nas condigdes especificadas, em
quantidade suficiente para permitir que sejam executadas, no minimo, duas andlises
completas.

As retencoes devem ser de produtos acabados e, quando for o caso, de matérias-primas
e produtos em processo.
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18. WEBSITES DE INTERESSE

* Association of Official Analytical Chemists (AOAC): www.aoac.org
* Australian Pesticides and Veterinary Medicines Authority (APVMA):
Www.apvma.gov.au
* Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa): www.anvisa.gov.br
* British Pharmacopeia: www.pharmacopeia.org.uk
* EURACHEM: www.eurachem.org
* European Pharmacopeia: www.pheur.org
* Food and Drug Administration (FDA): www.fda.gov
* International Organization for Standardization (ISO): www.iso.ch
* Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial
(Inmetro): www.inmetro.gov.br
o RBC: www.inmetro.gov.br/laboratorios/rbc/lista_laboratorios.asp
* International Pharmacopeia: www.who.int
* [UPAC: www.iupac.org
* Japanese Pharmacopeia: jpdb.nihs.go.jp/jp14e/
* LGC Promochem: www.lgcpromochem.com
* OECD: www.oecd.org
* Publicacbes Técnicas Internacionais: www.pti.com.br

* United States Pharmacopeia: www.usp.org

19. LEGISLACAO BRASILEIRA VIGENTE E/OU ATUALIZACOES

Abaixo sdao apresentadas algumas das legislacoes relacionadas a produtos cosméticos.
Recomenda-se, porém, a consulta ao site www.anvisa.gov.br/cosmeticos/legis/index.
htm, considerando as atualizacoes.

Lei n°® 6.437/77 - configura as infracdes sanitarias, estabelece as sancdes respectivas e
da outras providéncias.

Decretos n°® 79.094/77 e n° 3.961/01 — regulamentam a Lei n°® 6.360, de 23 de setembro
de 1976, que submete ao sistema de vigilancia sanitaria os medicamentos, insumos far-
macéuticos, drogas, correlatos, cosméticos, produtos de higiene, saneantes e outros.
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Portaria n°® 348/97 — Manual de Boas Praticas de Fabricacdo e Roteiro de Inspecao. Item
11-A: a empresa devera apresentar documentos comprobatérios no ato da inspecao.

Resolugdo RDC n° 215/05 — aprova o Regulamento Técnico de Listas de Substancias que
os produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes ndao devem conter, exceto nas
condigdes e com as restricoes estabelecidas.

* Resolucdo RDC n® 211/05 — Normas e Regulamentos para Registro de Produtos
Cosméticos — Anexo lll — Requisitos Técnicos, item 6 — apresentacdo a autoridade
sanitaria das especificacoes técnicas organolépticas e fisico-quimicas do produto no
ato do registro.

* Resolugcdo RDC n° 79/00 — Anexo Ill — Lista de Substancias Corantes Permitidas para
produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes.

* Resolugdo RDC n° 48/06 — Lista de Substancias que ndo podem ser utilizadas em
produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes.

*Resolucdo RDC n° 47/06 — Lista de Filtros Ultravioleta permitidos para produtos de
higiene pessoal, cosméticos e perfumes.

* Resolucdao RDC n° 162/01 — Lista de Substancias de Acao Conservante permitidas
para produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes.

* Resolucdo RDC n® 237/02 — Regulamento Técnico sobre Protetores Solares.

* Resolucao RDC n° 481/99 — estabelece parametros para o controle microbiolégico
de produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes.

*Resolucdo RDC n® 335/99 — estabelece normas e procedimentos para Notificacdo de
Produtos Grau de Risco 1.

* Resolucao RDC n° 128/02 - isenta de Autorizacao de Funcionamento de Empresa,
na Anvisa, os fabricantes e importadores de matérias-primas, insumos e componentes
destinados a fabricacao de produtos saneantes domissanitarios, cosméticos, produtos
de higiene pessoal, perfumes e correlatos, estando, porém, esses produtos sujeitos ao
controle sanitario, conforme estabelecido na legislacao sanitaria vigente.

* Resolucdo RDC n°® 176/06 — aprova o Regulamento Técnico “Contratagdo de Tercei-

rizacdo para Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes”.

‘ 52 ‘ Anvisa Cosméticos

PARTE 1



20. REFERENCIAS NORMATIVAS

* BRASIL. Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa). Geréncia-Geral de Cosmé-
ticos. Guia para Avaliacao de Seguranca de Produtos Cosméticos. Brasilia, 2003.

* BRASIL. Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa). Geréncia-Geral de Cos-
méticos. Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos. Brasilia, 2004.

« CAMARA TECNICA DE COSMETICOS (Catec). Pareceres Técnicos. Recomendacées
técnicas com requisitos especificos para determinados tipos de produtos ou subs-
tancias.
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Anexo A - Ensaios para controle de cosméticos

A1. Ensaios Sugeridos

PRODUTO

ODOR E/OU SABOR

ASPECTO
PH

Agua de colénia, 4gua perfumada, perfu-
me e extrato aromatico

Agua oxigenada (10 a 40 volumes)
Alisante/Ondulante

Clareador da pele
CLAREADOR/DESCOLORANTE PARA CABELOS
Clareador para pélos do corpo

Condicionador/Creme rinse/Mascara capilar

Creme, locao, gel ou 6leo para o rosto/cor-
po/cabelos/maos/pés

Dentifricios
Depilatério quimico

Desodorante/Desodorante antitranspirante/
antiperspirante (aerossol)

Desodorante/Desodorante antitranspirante/
antiperspirante (roll-on/creme/stick)

Desodorante/Desodorante antiperspirante/
antitranspirante (spray)

Enxaguatério bucal
Esmalte, verniz, brilho para unhas
Locdo ou gel higienizante

Maquiagem (bastao/bala)

Maquiagem (lapis)

(

Maquiagem (creme/liquido)
(
(

Maquiagem (p6s compactados ou ndo)

Cosméticos
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DENSIDADE

DENSIDADE APA-

VISCOSIDADE

PONTO DE FUSAO

TEOR ALCOOLICO
TEOR DE ATIVOS

ALCALINIDADE LI-

VRE/ACIDO GRAXO

UMIDADE




Continuacédo da tabela da pagina 54

Neutralizante para permanente e alisante

Produtos para alisar e tingir os cabelos

Produtos para barbear

Produtos para fixar, modelar e/ou embele-
zar os cabelos

Protetor solar/Bronzeador/Bronzeador si-
mulatério

Removedor de esmalte

Repelente de insetos

Sabonete em barra

Talco em pé

Talco liquido/cremoso

Tintura capilar

Xampu e sabonete liquido/creme/gel

Legenda: - Aplicavel para a categoria
Quando aplicavel, conforme caracteristica do produto

Nao aplicavel
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A.2. Exemplos de ativos para controle

ACIDO BORICO (BORIC ACID) TALCO
ACIDO GLICOLICO (GLYCOLIC ACID) CLAREADOR/ESFOLIANTE QUIMICO

ACIDO TIOGLICOLICO, SEUS SAIS E ESTERES ALISANTE/ONDULANTE, DEPILATORIO
(THIOGLYCOLIC ACID)

AMONIA (AMMONIA) TINTURA CAPILAR

CARBONATO DE GUANIDINA (GUANIDINE CAR- | LIQUIDO ATIVADOR PARA ALISANTES E ONDULAN-
BONATE) TES

SAIS DE ALUMINIO, ZINCO E ZIRCONIO DESODORANTE ANTITRANSPIRANTE

FILTROS ULTRAVIOLETAS PROTETOR SOLAR E OUTROS PRODUTOS COM O
BENEFICIO DE PROTE(;AO SOLAR

FLUOR DENTIFRICIOS

FORMALDEIDO (FORMALDEHYDE) ENDURECEDOR DE UNHAS E OUTROS PRODUTOS
(COMO CONSERVANTE)

HIDROQUINONA (HYDROQUINONE) CLAREADOR DA PELE E TINTURA PARA CABELO

HIDROXIDQ DE SODIO, POTASSIO, LiTIO, CAL- | ALISANTE E ONDULANTE
CIO E AMONIO (SODIUM, POTASSIUM, LI-
THIUM, CALCIUM, AMMONIUM HYDROXIDE)

PEROXIDO DE HIDROGENIO (HYDROGEN PERO- | AGUA OXIGENADA, NEUTRALIZANTE, CLAREADOR
XIDE) PARA PELOS E CABELOS E PRODUTOS DE HIGIENE
BUCAL

PERSULFATO DE AMONIO (AMMONIUM PER- PO DESCOLORANTE PARA CABELOS E CLAREADOR
SULFATE) DE PELOS

PIRITIONATO DE ZINCO (ZINC PYRITHIONE) PRODUTOS ANTICASPA
PIROGALOL (PYROGALLOL) PRODUTOS PARA ALISAR E TINGIR OS CABELOS
QUININO E SEUS SAIS (QUININE) LOGCAO CAPILAR E XAMPU

RESORCINOL (RESORCINOL) TINTURA CAPILAR, XAMPU, LOCAO PARA CABELOS
E PRODUTOS PARA ACNE

SULFETO/DISSULFETO DE SELENIO (SELENIUM PRODUTOS PARA ACNE
SULPHIDE/DISULPHIDE)

SULFETOS ALCALINOS E ALCALINOS TERROSOS | DEPILATORIOS

TETRABORATOS TALCO, PRODUTOS PARA BANHO E ONDULANTE DE
CABELOS
UREIA (UREA) PRODUTOS HIDRATANTES
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Anexo B - Exemplo de documento de especificacao

ESPECIFICACAO DO PRODUTO

Produto: Setor/Numero - Revisao
N° da Férmula: — -

(conforme padrao)
Caracteristico da esséncia MT 002
T e |

indice de Refracao 1,4860 - 1,4960 MT 005
(20°0)

Viscosidade Brookfield 1.500 - 2.500 cps
25°C / spindle 4, 60
rpm, 1 minuto

pH (25°C) 3,70 - 4,50 MT 007

Teor de ativo (%) (ou 1,0-1,2% MT 008
U.l. - vitaminas)
Motivos da Revisao :

OBSERVAGCOES : demais informacées pertinentes
Preparado por Aprovado por
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Anexo C - DEFINIQ()ES E TERMINOLOGIA

Agua Purificada: dgua obtida por destilacdo, tratamento de troca idnica, osmose
reversa ou outro processo adequado.

Amostra de Referéncia, Padrao de Referéncia, Substdncia Quimica de Referéncia
ou Padrao: produtos ou substancias que possuem caracteristicas ideais e de unifor-
midade comprovada, servindo como parametro de comparacdo adequado de quali-
dade. A denominacao “padrao” envolve tanto substancias quimicas como substancias
bioldgicas de referéncia nas especificagcdes do produto, para a avaliacdo da qualidade
quimica e bioldgica do ingrediente ativo e dos produtos acabados.

Boas Praticas de Fabricacao: parte da Garantia da Qualidade que assegura que os
produtos sdo consistentemente produzidos e controlados, com padroes de qualidade
apropriados para o uso pretendido e requerido pelo registro.

Calibracao/Afericao: conjunto de operagdes que estabelece, sob condi¢des especi-
ficadas, a relacao entre os valores indicados por um instrumento ou sistema de me-
dicdo ou os valores representados por uma medida materializada ou um material de
referéncia, e os valores correspondentes das grandezas estabelecidas por padroes (In-
metro - Vocabulario Internacional de Termos Fundamentais e Gerais de Metrologia).

CLAE: Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia.
CCD: Cromatografia de Camada Delgada.

Gestao da Qualidade: atividades coordenadas para dirigir e controlar uma organiza-
¢do, no que diz respeito a qualidade. Os conceitos de Garantia da Qualidade, de Boas
Praticas de fabricacdo (BPF) e de Controle de Qualidade sdao aspectos inter-relaciona-

dos da Gestao da Qualidade.

Garantia da Qualidade: todas as acoes sistematicas necessarias para assegurar que
um produto ou servico ird satisfazer os requerimentos de qualidade estabelecidos.

Laboratério Oficial: Laboratério do Ministério da Satde ou congénere da Unido, dos
Estados, do Distrito Federal ou dos Municipios, com competéncia delegada por con-

vénio, destinado a analise de drogas, medicamentos, insumos farmacéuticos e corre-
latos.
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Lote: quantidade definida de matéria-prima, material de embalagem ou produto ter-
minado fabricado em um Unico processo ou série de processos, cujas caracteristicas
essenciais sdo a homogeneidade e a qualidade dentro dos limites especificados. Na
fabricacao continua, o lote corresponde a uma fracao definida da producao.

Perfil Reolégico/Reologia: estudo das propriedades de escoamento e deformacao
dos materiais sob a influéncia de forcas externas. Engloba elasticidade, viscosidade,
plasticidade, deformacéo e fluidez da matéria.

Pool: amostras derivadas da combinacao do inicio, meio e fim do lote.

Prazo de validade: tempo durante o qual o produto podera ser usado, caracterizado
como periodo de vida util, fundamentado nos estudos de estabilidade especificos,
desde que sejam mantidas as condicoes recomendadas pelo fabricante.

Procedimento Operacional Padrao: procedimento escrito e autorizado que fornece
instrucdes detalhadas para a realizacdo de operagdes especificas.

Produto acabado/terminado: produto que, apds ter passado por todas as fases de
producao e acondicionamento, esta pronto para a venda/consumo.

Produto a granel: material processado que se encontra em sua forma definitiva, e
que soé necessita ser acondicionado ou embalado antes de se converter em produto
terminado.

Produto semi-elaborado (produto em processo): substancia ou mistura de substan-
cias que requer posteriores processos de producao a fim de se converter em produto
a granel.

Rastreabilidade: capacidade de tragar o histérico, a aplicacdo ou a localizacdo de um
item através de informacdes previamente registradas.

Sistema da Qualidade: estrutura organizacional de procedimentos e recursos para
implementar a Gestdo da Qualidade.
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PARTE 2

METopos DE EnsAlOs ANALITICOS
IDENTIFICACAO E DOSEAMENTO
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1. INTRODUCAO

A Parte Il deste Guia descreve ensaios analiticos qualitativos e quantitativos de subs-
tancias em produtos cosméticos. Os critérios de escolha dos ensaios foram baseados
no risco sanitario das substancias e na aplicabilidade e disponibilidade dos métodos,
priorizando-se as analises das substancias com teores determinados em legislacbes e
normas especificas, tais como as Listas de Substancias de Uso Restrito, de Conservantes,
de Filtros Ultravioleta e de Corantes, e os Pareceres da Camara Técnica de Cosméticos
(Catec).

Os métodos de ensaios descritos neste Guia sdo metodologias citadas em referéncias
nacionais (laboratérios oficiais) e internacionais, que podem ser adaptadas e validadas
em funcao das caracteristicas das formulacbes, sendo, entretanto, facultada a adocao
de outros métodos desenvolvidos internamente pelas empresas.

As informacoes e os métodos de ensaios aqui descritos fazem parte de um trabalho inicial,
sem a pretensao de esgotar o tema. A atualizacdo e a inclusdo de novas metodologias
serao realizadas de acordo com a disponibilidade e mediante avaliacdo adequada.

2. ENSAIOS ANALITICOS - IDENTIFICACAO E DOSEAMENTO

2.1. Determinacao do Teor de Acetato de Chumbo (Lead Acetate)

2.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento do chumbo sollUvel e aplica-se a amostras que
contenham chumbo em suas formulagbes.

2.1.2. Principio

O doseamento do chumbo sollvel é realizado por gravimetria.
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2.1.3. Descricao do Método

2.1.3.1. Procedimento

Homogeneizar e transferir 25 ml da amostra previamente pesada para um tubo de cen-
trifuga. Centrifugar, decantar e transferir o liquido para um béquer de 250 ml. Adicionar
25 ml de 4gua no residuo do tubo de centrifuga e agitar bem; centrifugar novamente e
transferir o liquido sobrenadante para o béquer de 250 ml. Descartar o residuo.

Evaporar em banho-maria o liquido do béquer até a secura. Adicionar 20 ml de uma
mistura de acido sulfurico e acido nitrico, na proporcao de 1:1. Cobrir com um vidro
de relégio e aquecer em placa de aquecimento para oxidar possivel matéria organica
presente. Remover o vidro de reldégio para evaporar o trioxido de enxofre. Esfriar, lavar
os lados do béquer com agua, cuidadosamente, e evaporar novamente o trioxido de
enxofre. Deixar esfriar. Adicionar 50 ml de dgua, cuidadosamente. Aquecer quase a fer-
vura e agitar até a solubilizacdo de todo o sulfato de chumbo. Adicionar 75 ml de 4gua
e deixar em repouso por 1 hora, agitando ocasionalmente.

Com a mistura a temperatura ambiente, filtrar o precipitado em cadinho Gooch (de por-
celana ou de vidro) e lavar cuidadosamente com uma solugao de acido sulfurico (1:99).
Calcinar o precipitado em mufla a 500-600°C, até obter peso constante.

2.1.3.2. Calculo

M x 0,6832 x 100

m

Onde: C = concentracao (p/p) de chumbo
M = massa do residuo em gramas

m

massa da amostra em gramas
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2.2. Determinacao do Teor de Acido Bérico (Boric Acid)

2.2.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

O presente método descreve a determinacao do teor de acido bérico presente em for-
mulacoes de desodorantes e antiperspirantes.

2.2.2. Principio

O acido borico é separado por coluna de troca idnica e determinado por titulacdo vo-
lumétrica.

2.2.3. Descricao do Método

2.2.3.1. Preparo da Coluna de Troca I6nica

Em uma coluna com 58 cm de comprimento por 2 cm de didmetro, preencher 3 cm da
parte inferior com |a de vidro. Encher a coluna com 4gua e adicionar, lentamente, resina
de troca idnica Amberlite IR-120 (H) até uma altura de 20 cm. Lavar com 10 ml de so-
lucdo de acido cloridrico (1:9) e por¢des de 50 ml de 4gua, até o efluente dar negativo
para o teste de cloreto.

Regenerar a coluna apds o uso, transferindo a resina para outra coluna de vidro, e lavar
com acido cloridrico até o efluente dar negativo para o teste de cations absorvidos, por
exemplo, zinco e aluminio. A seguir, remover o acido cloridrico da coluna, lavando com
agua até o efluente dar negativo para o teste de cloreto.

2.2.3.2. Procedimento

Pesar uma quantidade de amostra que contenha cerca de 50 a 200 mg de acido bérico
em uma capsula de 250 ml. Adicionar duas gotas de fenolftaleina e alcalinizar com so-
lucdo de hidréxido de sédio a 10%. Evaporar em banho-maria, até a secura.
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Secar o residuo a 140°C por 1 hora em estufa e depois por mais 1 hora, a 550°C, em
mufla. Resfriar até atingir a temperatura ambiente e adicionar 50 ml de 4gua quente.
Acidificar cuidadosamente com acido cloridrico e filtrar a solucdo quente em papel de
filtro quantitativo para um béquer de 250 ml. Lavar o papel com dgua quente e guardar
o filtrado, que pode ficar levemente turvo.

Transferir o papel para a mesma capsula e alcalinizar, adicionando 10 ml de agua e
algumas gotas de hidréxido de sédio a 10%. Evaporar em banho-maria, até a secura.
Secar por 1 hora a 140°C e calcinar por duas horas a 550°C. Resfriar, adicionar 50 ml
de dgua quente e acidificar com acido cloridrico. Filtrar e juntar com o filtrado anterior.
Lavar a capsula e o papel com dgua quente e descartar o papel (o volume dos filtrados
deve ser de 200 ml).

Resfriar a solucdo, adicionar hidréoxido de amonio até ficar levemente alcalina ou até o
aparecimento de um precipitado floculento. Adicionar o acido cloridrico até a solucao
ficar levemente acida ou até a dissolucdo do precipitado. Passar a solucao através da
coluna de troca i6nica e recolher em um balado de fundo redondo de 1000 ml, com uma
vazao adequada de dez a quinze minutos para a passagem total da amostra.

Apods a passagem da amostra, lavar a coluna com varias porcoes de 50 ml de dgua, até
o efluente tornar-se levemente acido para o teste de pH. Adicionar cinco gotas de ver-
melho de metila, alcalinizar com solucdo de hidréxido de sédio a 10%, recém-preparada,
e entdo acidificar levemente com acido cloridrico.

Conectar o baldo a um condensador de refluxo refrigerado com agua e ferver por cinco
minutos. Lavar o condensador com agua e deixar resfriar a temperatura ambiente, sob
agua corrente. Neutralizar com hidréxido de sédio 0,1N, utilizando vermelho de metila.
Adicionar 4 a 5 g de manitol e cinco gotas de fenolftaleina. Titular com hidroxido de
sédio 0,1N padronizado até o primeiro tom de rosa, adicionar mais manitol e, se a cor
desaparecer, continuar a titulacao até o seu reaparecimento. Repetir a adicao de manitol
até ndo ocorrer mais alteracao na cor.

Realizar ensaio em branco, como segue: para 350 ml de dgua, adicionar o volume de
solucdo de hidréxido de sédio a 10%, recém-preparada, igual ao volume necessario
para neutralizacdo apds a passagem pela coluna. Acidificar levemente com acido clo-
ridrico e proceder como descrito acima, a partir da conexdo do frasco ao condensador
de refluxo.
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2.2.3.3. Calculo

Cada ml de hidréxido de sédio 0,1N corresponde a 0,00618 g de acido bérico.

C= (V1-V2)xfcx0,618

m

Onde: C = concentracao (p/p) de acido bérico
Vi1

V2 = volume do titulante gasto no branco, em mililitros

volume do titulante gasto na amostra, em mililitros

fc = fator de correcao do titulante

m = massa da amostra em gramas

2.3. Determinacao do Teor de Acido Glicélico (Glycolic Acid)

2.3.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento do teor de acido glicélico em formas cosméticas.

2.3.2. Principio

O teor de acido glicolico é determinado por meio de titulacdo potenciométrica.

2.3.3. Descricao do Método

2.3.3.1. Procedimento

Pesar uma quantidade de amostra que contenha cerca de 0,06 g de acido glicélico
livre e adicionar 40 ml de 4gua destilada, isenta de gas carb6nico, no copo do titula-
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dor potenciométrico. Titular com hidréxido de sédio 0,1N até o ponto de equivaléncia
determinado automaticamente. Realizar a determinacdo em triplicata.

2.3.3.2. Calculo

c= V x fc x 0,7605 x 100

m

Onde: C = concentracao (p/p) de acido glicélico

V = volume de hidréxido de so6dio 0,1N gasto, em mililitros
fc

fator de correcdo do titulante

m = massa da amostra em gramas

2.4. Determinacao do Teor de Acido Tioglicélico (Thioglycolic Acid) e
seus Sais

2.4.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve a determinacao do teor de acido tioglicélico por iodometria em
formulacdes cosméticas, como logdes e cremes alisantes, onduladores e depilatérios.

2.4.2. Principio

O presente método baseia-se na reacao de oxidacao do acido tioglicélico pelo iodo em
meio acido.
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2.4.3. Descricao do Método

2.4.3.1. Procedimento

Pesar uma quantidade de amostra que contenha de 100 a 200 mg de acido tioglicélico
em um frasco de iodo de 250 ml e adicionar 50 ml de dgua destilada (caso a amostra
for um gel ou um creme, deixar por alguns minutos sob agitacdo, até completar a dis-
solucao). Acidificar com &cido cloridrico 0,1N, usando duas a trés gotas de vermelho de
metila como indicador, e titular com solucdo padronizada de iodo 0,1N até obter uma
coloracao castanho-clara. Pode-se usar goma de amido como indicador.

2.4.3.2. Calculo

Para efeito de calculo, considerar que 1 ml de solucao de iodo 0,1N equivale a 0,00921
g de acido tioglicolico.

C= V x fc x 0,921

m

Onde: C = concentracao (p/p) de acido tioglicdlico
V = volume da solucao de iodo 0,1N utilizado, em mililitros

fc = fator de correcéo da solucdo de iodo 0,1N (titulante)

m

massa da amostra em gramas

Notas:

1) Se a amostra apresentar alguma dificuldade na visualizacdo do ponto de viragem,
proceder como descrito a seguir: tomar de 4 a 10 g da amostra, dissolver em cerca
de 100 ml de dgua destilada, transferir quantitativamente para um baldo volumétrico
de 200 ml e completar o volume. Filtrar a solucdo através de papel de filtro, descartar
os primeiros 20 ml, retirar uma aliquota do filtrado que contenha de 100 a 200 mg
de acido tioglicolico e proceder como descrito acima.

2) Se além do acido tioglicélico estiverem presentes na amostra sulfonatos, 2-mercap-
toetanol e tioglicerol, proceder a andlise calculando o resultado como substancias
redutoras totais (SRT), conforme a férmula abaixo:
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C= V x fc x 0,921

m

Onde: C = concentracao (p/p) de SRT
V = volume da solucédo de iodo 0,1N consumido na titulacao,
em mililitros

fc = fator de correcdo da solucdo de iodo 0,1N (titulante)

m massa da amostra em gramas

3) O acido tioglicdlico pode ser separado por precipitacdo, tomando-se uma aliquota
da amostra em um baldo volumétrico de 100 ml, adicionando 10 ml de glicerol e
duas gotas de fenolftaleina e acidificando com acido acético a 10% (adicionar 1 ml
em excesso). Acrescentar 2 ml de acetato de cadmio a 10%, completar o volume
com agua destilada, agitar e deixar em repouso por trinta minutos. Filtrar a solucdo
através de papel de filtro e descartar os primeiros 10 ml do filtrado. Pipetar uma ali-
quota do filtrado remanescente que contenha de 100 a 200 mg de acido tioglicélico
e adicionar um volume da solucdo deiodo 0,1N igual ao volume “V" da dosagem das
substancias redutoras totais (SRT), conforme o item anterior. Titular com tiossulfato
de so6dio 0,1N (V1).

Calcular o teor de acido tioglicélico por meio da férmula:

[(V-V)xfcx0,921]

m

C=

Onde: C = concentracao (p/p) de acido tioglicélico
V = volume da solucédo de iodo 0,1N gasto na titulacdo das SRT,
em mililitros
V1 = volume da solucao de tiossulfato de s6dio 0,1N gasto na
titulacdo, em mililitros

fc = fator de correcdo da solucdo de tiossulfato de sédio 0,1N

m massa da amostra em gramas

4) Se houver presenca de sulfito na amostra, a determinacdo pelo método descrito
para o acido tioglicélico ndo é adequada, pois, apos a acidificacdo da solugdo, ha
perda parcial de sulfito, como diéxido de enxofre, diminuindo o valor do resultado
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de substancias redutoras totais (SRT). Para obter um valor mais preciso é necessario
fazer uma nova titulagcao, utilizando um excesso da solucao de iodo 0,1N, como
descrito abaixo:

Em um frasco contendo 50 ml de acido cloridrico 0,1N, adicionar o volume de iodo
obtido na dosagem de substancias redutoras totais em pequeno excesso, acrescentar a
amostra e titular o excesso de iodo com solugao de tiossulfato de sédio 0,1N, usando
goma de amido como indicador. Utilizar a seguinte férmula:

oo v, - V) xfcx0,921]

m

Onde: C = concentracao (p/p) de SRT
V, = volume da solucdo de iodo 0,1N gasto, em mililitros
V., = volume da solucéo de tiossulfato de s6dio 0,1N, em
mililitros
fc

fator de correcao da solucao de tiossulfato de sédio 0,1N

m = massa da amostra em gramas

2.5. Identificacao do Zirconio e Doseamento de Zirconio, Aluminio e
Cloro

2.5.1. Identificacao do Zirconio

2.5.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve a identificacdo do zircénio em produtos cosméticos antitranspi-
rantes, exceto aerossois.

2.5.1.2. Principio

O zirconio é identificado pela formacao de um precipitado vermelho-violeta caracteristico,
produzido com o vermelho de alizarina S em meio fortemente acido.
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2.5.1.3. Descricao do Método

2.5.1.3.1 Procedimento

Em um tubo de ensaio, colocar 2 ml de dgua destilada contendo cerca de 1 g da amostra.
Tampar e agitar. Adicionar trés gotas de solucao de vermelho de alizarina S (Cl 58005)
- solucaéo aquosa a 2% do composto sulfonato sédico de alizarina (sodium alizarin sul-
phonate). Em segquida, adicionar 2 ml de acido cloridrico concentrado.Tampar e agitar.
Deixar repousar durante dois minutos, aproximadamente.

A formacgao de um precipitado e de uma solucao sobrenadante de cor vermelho-violeta
indica a presenca de zirconio.

2.5.2. Doseamento do Zirconio

2.5.2.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de zirconio em complexos de hidroxicloreto de
aluminio e em antitranspirantes, exceto aerossois, na concentracdo maxima de 7,5%
(p/p).

2.5.2.2. Principio

O zirconio, depois de ser extraido em meio fortemente acido, é dosado por espectrofo-
tometria de absorcao atomica.
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2.5.2.3. Descricao do Método

2.5.2.3.1. CondicOes para a Espectrofotometria de Absorcao Atomica

Espectrofotometro de absorcdo atébmica com uma lampada de catodo oco de zirco-
nio.

Chama: 6xido nitroso/acetileno.
Comprimento de onda: 360,1 nm.
Correcao de fundo: nao.

Condicoes da chama: forte. Para uma absorbancia maxima, sera necessaria a otimizacao
do queimador e do fluxo do combustivel.

2.5.2.3.2. Preparo da Amostra

Pesar analiticamente 1 g da amostra em um béquer de 150 ml. Adicionar 40 ml de
agua deionizada e 10 ml de &cido cloridrico concentrado. Colocar o béquer na placa de
aquecimento com agitacdo magnética. Aquecer até a ebulicdo. Para evitar uma secagem
rdpida, tampar com um vidro de relégio. Manter a ebulicdo durante cinco minutos,
retirar o béquer da placa e deixar esfriar a temperatura ambiente.

Filtrar o contetdo do béquer com papel de filtro (Whatman n® 41 ou equivalente) para
um baldo volumétrico de 100 ml. Lavar o béquer com duas por¢des de 10 ml de dgua
e filtrar para o mesmo baldo volumétrico. Completar o volume com agua deionizada e
agitar. Essa solucao também é utilizada para o doseamento do aluminio.

2.5.2.3.3. Curva de Calibracao

Pipetar, respectivamente, 5, 10, 15, 20 e 25 ml de solucao padrdo méae de zircénio (1000
ug/ml em solucdo de acido cloridrico 0,5M) para baldes volumétricos de 50 ml. Adicionar
a cada baldo, com o auxilio de uma pipeta, 5 ml de solucdo acida de cloreto de aluminio
hexaidratado (dissolver 22,6 g de cloreto de aluminio hexaidratado em 250 ml de solucdo
de acido cloridrico a 10% v/v) e 5 ml de solucdo acida de cloreto de amdnio. Completar
o volume com solucao de acido cloridrico a 10% e agitar. Essas solugdes contém, res-
pectivamente, 100, 200, 300, 400 e 500 ug de zircénio por mililitro. Preparar um ensaio
em branco contendo todos os reagentes, exceto a solucao padrao de zirconio.
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Medir a absorbancia do ensaio em branco. Este valor representa o ponto de concentracdo
do zirconio zero da curva de calibracao. Medir a absorbancia de cada solucéo padrao de
zirconio, registrar esses valores e tracar a curva de calibracédo, relacionando os valores
de absorbancia com a concentragao de zirconio.

2.5.2.3.4. Procedimento

Pipetar 20 ml da solucdo da amostra para um baldo volumétrico de 50 ml. Adicionar 5
ml de solucédo &cida de cloreto de aluminio hexaidratado (dissolver 22,6 g de cloreto de
aluminio hexaidratado em 250 ml de solucéo de acido cloridrico a 10% v/v) e 5 ml de
solucao acida de cloreto de aménio (dissolver 5 g de cloreto de aménio em 250 ml de
solucédo de acido cloridrico a 10% v/v). Completar o volume com uma solucao de acido
cloridrico 10% (v/v) e agitar.

Medir a absorbancia da solugdo da amostra e, com base na curva de calibracdo, deter-
minar a concentracado de zirconio correspondente ao valor de absorbancia obtido.

2.5.2.3.5. Calculo

Onde: C = concentracao (p/p) de zircOnio em porcentagem
¢ = concentracao de zirconio na solucdo da amostra, expressa
em ug/ml

m = massa da amostra em gramas

Nota: Podera ser utilizada a espectrometria de emissdo dptica com plasma indutivo
acoplado como alternativa a espectrofotometria de absorcao atémica.
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2.5.3. Doseamento do Aluminio

2.5.3.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento do aluminio nos complexos de hidroxicloreto de
aluminio e zirconio, em antitranspirantes, exceto aerossoéis, na concentracdo maxima
de 12% (p/p).

2.5.3.2. Principio

O aluminio é extraido da amostra em meio acido e dosado por espectrofotometria de
absorcao atomica.

2.5.3.3. Descricao do Método

2.5.3.3.1. CondicOes para a Espectrofotometria de Absorcao Atomica

Espectrofotometro de absorcdo atémica equipado com lampada de catodo oco de
aluminio.

Chama: éxido nitroso/acetileno.
Comprimento de onda: 309,3 nm.
Correcao de fundo: nao.

Condicoes de chama: forte. Para uma absorbancia maxima, sera necessaria a otimizacao
do queimador e do fluxo do combustivel.

2.5.3.3.2. Preparo da Amostra

Pesar analiticamente 1 g da amostra em um béquer de 150 ml. Adicionar 40 ml de
agua deionizada e 10 ml de acido cloridrico concentrado. Colocar o béquer na placa de
aquecimento com agitacao magnética. Aquecer até a ebulicdo. Para evitar uma secagem
rapida, tampar com um vidro de relégio. Manter a ebulicao durante cinco minutos,
retirar o béquer da placa e deixar esfriar a temperatura ambiente.
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Filtrar o conteddo do béquer com papel de filtro (Whatman n° 41 ou equivalente) para
um baldo volumétrico de 100 ml. Lavar o béquer com duas por¢des de 10 ml de dgua
e filtrar para o mesmo balado volumétrico. Completar o volume com agua deionizada e
agitar. Essa solucao também é utilizada para o doseamento do zirconio.

2.5.3.3.3. Preparo da Solucao Acida de Cloreto de Potassio

Dissolver 10 g de cloreto de potassio em 250 ml de acido cloridrico a 1% (v/v).

2.5.3.3.4. Curva de Calibracao

Pipetar, respectivamente, 1, 2, 3, 4 e 5 ml de solucdao mae de aluminio (1000 ug/ml em
solucédo de acido nitrico 0,5M) para baldes volumétricos de 100 ml. Adicionar a cada
um dos balées 10 ml de solucédo acida de cloreto de potassio, completar com solucao de
acido cloridrico a 1% (v/v) e agitar. As solu¢des padrao obtidas contém, respectivamente,
10, 20, 30, 40 e 50 ug de aluminio por mililitro.

Preparar um ensaio em branco contendo todos os reagentes, exceto a solucao padrao
de aluminio.

Medir a absorbancia do ensaio em branco. Este valor representa o ponto de concen-
tracdo do aluminio zero da curva de calibracdo. Medir a absorbancia de cada solucao
padrao de aluminio, registrar os valores de absorbancia e tracar a curva de calibracéo,
relacionando os valores da absorbancia com os da concentracdo de aluminio.

2.5.3.3.5. Procedimento

Pipetar 5 ml da solucdo da amostra e adicionar 10 ml de solucdo acida de cloreto de
potassio (dissolver 10 g de cloreto de potassio em 250 ml de solucdo de acido clori-
drico a 1% v/v) em um baldo volumétrico de 100 ml. Completar com solucdo de acido
cloridrico a 1% (v/v) e agitar.

Medir a absorbancia da solu¢ao da amostra. Com base na curva de calibracao, determinar
a concentracao de aluminio correspondente ao valor da absorbancia obtido.
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2.5.3.3.6. Calculo

Onde: C = concentracao (p/p) de aluminio
¢ = concentragdo de aluminio na solucdo da amostra,

expressa em ug/ml

3
I

massa da amostra em gramas

Nota: Podera ser adotada a espectrofotometria de emissao éptica com plasma indutivo
acoplado como alternativa a espectrofotometria de absorcao atémica.

2.5.4. Doseamento do Cloro

2.5.4.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve a determinacado do cloro na sua forma i6nica nos complexos de
hidroxicloreto de aluminio e zircbnio em antitranspirantes, exceto aerossois.

2.5.4.2. Principio

O ion cloreto do produto é dosado por titulacdo potenciométrica com uma solucao
padrdo de nitrato de prata.

2.5.4.3. Descricao do Método

2.5.4.3.1. Condicoes Potenciométricas

Potencidmetro com eletrodo de prata (Ag®) e de referéncia de prata/cloreto de prata.
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2.5.4.3.2. Preparo da Amostra

Pesar 1 g da amostra em um béquer de 250 ml. Adicionar 80 ml de dgua deionizada e
20 ml de solucdo de acido nitrico a 5% (v/v).

Colocar o béquer na placa de aquecimento com agitacao magnética. Agitar e aquecer
até a ebulicdo. Para evitar uma secagem rapida, tampar o béquer com um vidro de
relégio. Manter a ebulicdo por cinco minutos, retirar o béquer da placa e deixar esfriar
a temperatura ambiente.

Adicionar 10 ml de acetona, mergulhar os eletrodos abaixo da superficie da solucao e
comecar a agitar. Titular potenciometricamente com uma solucao de nitrato de prata
0,1M e tracar uma curva diferencial para determinar o ponto de equivaléncia.

2.5.4.3.3. Calculos

a) Célculo do teor de cloro da amostra, em porcentagem em massa:

0,3545xV

m

Onde: C = concentracdo (p/p) de cloro em porcentagem
V = volume de nitrato de prata 0,1M gasto, em mililitros

m = massa da amostra em gramas

b) Célculo da razao entre os 4tomos de aluminio e de zirconio:

% Al (p/p) x 91,22
% Zr (p/p) x 26,98

Razéo Al : Zr =
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c) Calculo da razao entre os &tomos de aluminio mais os atomos de zirconio e os ato-
mos de cloro

% Al (p/p) %Zn (p/p)
26,98 91,22
% Cl (p/p)

35,45

Razao (Al + Zr) : Cl =

2.6. Determinacao do Teor de Filtros Ultravioleta

2.6.1. Determinacao do Teor de Filtros Ultravioleta por Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Varios métodos sao utilizados para quantificar filtros UV em cosméticos. O método
descrito abaixo é uma referéncia e devera ser adaptado conforme a composicao de
cada produto.

2.6.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve a identificacdo e a determinacdo do teor dos seguintes filtros
ultravioleta em produtos cosméticos: 4-aminobenzoic acid (PABA), Homosalate (HMS),
Benzophenone-3 (BENZ-3), 2-phenylbenzimidazole-5-sulfonic acid (PBSA), Terephthalydie-
ne Dicamphor Sulfonic Acid (TDSA), 4-tert-butyl-4-methoxydibenzoylmethane (BMDBM),
Octocrylene (OCQ), 2-ethylhexyl-4-methoxycinnamate (EMC), Isoamyl-p-methoxycinnamate
(IMC), Ethylhexyltriazone (ET), Drometrizole Trisiloxane (DTS), Diethylhexyl Butamido
Triazone (DBT), 3-(4-methylbenzylidene) camphor (MBC), 2-ethylhexyl salicylate (ES),
2-ethylhexyl-4-dimethylaminobenzoate (ED-PABA), Benzophenone-4 (BENZ-4).

2.6.1.2. Principio

Os teores dos filtros sdo determinados por cromatografia liquida de alta eficiéncia,
comparando-se a area do cromatograma do padrao e da amostra.
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2.6.1.3. Descricao do Método

Filtros UV sao facilmente determinados por cromatografia liquida em combinacdo com
diferentes tipos de fases estaciondrias e com uma grande variedade de fases moveis.
Tém sido utilizadas eluicoes isocraticas (eluicoes feitas com um sé solvente ou uma
mistura constante de solventes) e gradientes (eluicdes com variacdo continua da com-
posicao do solvente, ideais para misturas mais complexas, com compostos de diferentes
polaridades).

Freglientemente, os métodos sdo apropriados para determinar de quatro a seis filtros
UV simultaneamente. Em alguns casos, diferentes combinacées de fase mével e coluna
sao utilizadas no mesmo método. Devido a estrutura similar de alguns filtros solares, a
separacao dos picos é dificultada mesmo quando sado utilizadas elui¢des por gradiente.
A maior dificuldade das separacoes esta nos filtros 4-tert-butyl-4-methoxydibenzoylme-
thane (BMDBM), 2-ethylhexyl-4-methoxycinnamate (EMC), 2-ethylhexyl-4-dimethylami-
nobenzoate (ED-PABA), 2-ethylhexyl salicylate (ES) e Homosalate (HMS). Este ultimo é
especialmente problematico devido a presenca de dois picos correspondentes as suas
duas formas isoméricas.

Os filtros 4-tert-butyl-4-methoxydibenzoylmethane (BMDBM) e 2-ethylhexyl salicylate
(ES) possuem espectros similares e nestes casos o0 método que serd descrito aplica-se
apenas para fins de identificacdo. A extracdo consiste na quebra das emulsbes e na
maioria dos casos ocorre com etanol ou metanol, se necessario, em combinacdo com
baixo pH, alta temperatura (60°C) e/ou agitacdo vigorosa. Outra maneira de quebrar o
sistema emulsionante é adicionar um tensoativo. O seu uso é indicado em casos em que
o produto é imiscivel em agua. O Tween 80 é o mais utilizado.

2.6.1.3.1. Condicoes Cromatograficas

Cromatografo liquido equipado com uma bomba binaria e detector de diodo (DAD).
Coluna: LiChrospher 100 RP-C18 (125 mm x 4,6 mm) 5-um.

Temperatura da coluna: 28°C.

Fluxo: 1,0 ml/min.

Volume de injecdo: 20 ul.

Comprimento de onda: 313 e 360 nm.

Membrana filtrante: 0,45 um.
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Fase movel: gradiente de etanol e solucdo-tampéao de acetato contendo EDTA, conforme
a tabela abaixo.

Tempo (min) | Solvente A (%) | Solvente B (%)

Solvente A: etanol (contendo 80 mg de EDTA dissolvidos em 5 ml de agua por litro)

Solvente B: tampao (solucdo aquosa contendo 56,7 mg de acetato de sédio e 80 mg de
EDTA por litro, com ajuste de pH para 2,5 com acido acético glacial).

2.6.1.3.2. Preparo da Solucao Padrao

a) Solucodes estoque de 4-aminobenzoic acid (PABA), Homosalate (HMS), Benzopheno-
ne-3 (BENZ-3), 4-tert-butyl-4-methoxydibenzoylmethane (BMDBM), Octocrylene (OC),
2-ethylhexyl-4-methoxycinnamate (EMC), Isoamyl-p-methoxycinnamate (IMC), Drome-
trizole Trisiloxane (DTS), Diethylhexyl Butamido Triazone (DBT), 3-(4-methylbenzylidene)
camphor (MBCQ), 2-ethylhexyl salicylate (ES), 2-ethylhexyl-4-dimethylaminobenzoate
(ED-PABA), Benzophenone-4 (BENZ-4)

Preparar as solucoes de cada substancia em etanol na concentracdo de 4 mg/ml.

b) Solucao estoque de 2-phenylbenzimidazole-5-sulfonic acid (PBSA)

Dissolver 200 mg da substancia em 2 ml de hidréxido de sédio 2M e diluir para 50
ml com etanol (concentracao final de 4 mg/ml).

¢) Solucao estoque de Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid (TDSA)

Dissolver 200 mg da substancia em 2 ml de acido acético 25% e diluir para 50 ml com
etanol (concentracdo final de 4 mg/ml).

d) Solucao estoque de Ethylhexyltriazone (ET)

Dissolver 200 mg da substancia em 2 ml de acetato de etila e diluir para 50 ml com
etanol (concentracdo final de 4 mg/ml).
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As solucoes devem ser preparadas no momento do ensaio. Se o Terephthalydiene Di-
camphor Sulfonic Acid (TDSA) néo estiver presente na solucao padrao, checar o pH, que
deve serigual a 7, devido a instabilidade do Homosalate (HMS), do Octocrylene (OC) e do
2-ethylhexyl salicylate (ES) em pH elevado. Duas solu¢des padrao devem ser preparadas,
pois as substancias 4-aminobenzoic acid (PABA), 2-phenylbenzimidazole-5-sulfonic acid
(PBSA), Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid (TDSA) e Benzophenone-4 (BENZ-4)
absorvem em comprimentos de onda muito préximos, interferindo na resolucao.

2.6.1.3.3. Curva de Calibracao

Construir uma curva de calibragao a partir das solucdes estoque em uma faixa de con-
centracdo entre 10 e 200 mg/I.

2.6.1.3.4. Procedimento

Pesar analiticamente uma quantidade de amostra, considerando que, apés as devidas di-
luicoes, a concentracdo final da substancia esteja na faixa mediana da curva de calibracdo
(ver item 2.6.1.3.3). Adicionar etanol e, caso a formulacao seja de dificil solubilizacdo,
adicionar Tween 80. A extracao deve ser realizada em banho-maria, a 60°C, por dez
minutos, seguida de agitacdo vigorosa por trinta segundos e banho de ultra-som por
dez minutos a temperatura ambiente. Apds o resfriamento em temperatura ambiente,
completar o volume com etanol. Se o PABA estiver presente na amostra, preparar para-
lelamente uma outra diluicdo com tampao etanol-acetato de sédio (60:40 v/v).

As solucdes preparadas devem ser filtradas através de membrana filtrante e injetadas
no sistema CLAE.

2.6.1.3.5. Calculo

Inserir na respectiva curva de calibracdo, por meio da equacao de regressao linear, o
valor da area do pico individual e determinar a sua concentragao.
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2.7. Identificacao de Filtros Ultravioleta

2.7.1. Identificacao de Filtros Ultravioleta por Cromatografia Liquida
de Alta Eficiéncia (CLAE)

2.7.1.1. Identificacao de Octocrylene, Camphor Benzalkonium Metho-
sulphate, Benzophenone-3, Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid,
Benzylidene Camphor Sulfonic Acid, Isoamyl p-Methoxycinnamate,
Octyl Metoxycinnamate, PEG-25 PABA, Octyl Dimethyl PABA, Octyl
Salicylate, Butyl Methoxydibenzoylmethane, Phenylbenzimidazole
Sulfonic Acid e Octyl Triazone

2.7.1.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Identificacdo de Octocrylene, Camphor Benzalkonium Methosulphate, Benzophenone-3,
Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid, Benzylidene Camphor Sulfonic Acid, Isoamyl
p-methoxycinnamate, Octyl Metoxycinnamate, PEG-25 PABA, Octyl Dimethyl PABA, Octyl
Salicylate, Butyl Methoxydibenzoylmethane, Phenylbenzimidazole Sulfonic Acid e Octyl
Triazone.

2.7.1.1.2. Principio

A amostra e o padrao sdo diluidos com uma mistura de solventes. Depois da filtracao,
o tempo de retencdo da amostra é comparado com o tempo de retencao da solucao
padrao.

2.7.1.1.3. Descricao do Método

a) Preparo das Solucdes

* Solucéo Estoque do Padrao de Octocrylene, Camphor Benzalkonium Methosulphate,
Benzophenone-3, Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid, Benzylidene Camphor
Sulfonic Acid, Isoamyl p-methoxycinnamate, Octyl Metoxycinnamate, PEG-25 PABA,
Octyl Dimethyl PABA e Octyl Salicylate.

Preparar uma solucao para cada um dos filtros acima citados, dissolvendo 40 mg da
substancia em um baldo volumétrico de 10 ml com metanol.
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* Solucdo Estoque do Padrao de Butyl Methoxydibenzoylmethane

Em um balao volumétrico de 10 ml, dissolver aproximadamente 40 mg do filtro acima
citado em metanol, usando banho de ultra-som.

* Solucdo Estoque do Padrao de Phenylbenzimidazole Sulfonic Acid

Dissolver aproximadamente 40 mg do filtro acima citado em aproximadamente 500
ul de solucdo de hidroxido de sédio 2M. Homogeneizar e completar o volume até10
ml com metanol.

* Solucdo Estoque do Padrao de Octyl Triazone

Em um baldo volumétrico de 10 ml, dissolver aproximadamente 40 mg do filtro acima
citado em acetato de etila.

b) Preparo da Solucao do Padrao

* Solucdo-tampao: solucdo aquosa contendo 1,4 g de 4cido citrico monoidratado e
6,8 g de hidroxido de tetrabutilamonio em 1 litro. Ajustar o pH para 9 com hidréxido
de amdnio concentrado.

Diluir as solucdes-estoque em solvente (solucdo-tampao: acetonitrila - tetraidrofurano
- 80:10:10 v/v/v), conforme a tabela abaixo:

Octyl Methoxycinnamate 0,1 ml para 5 ml
Octyl Dimethyl PABA -
Phenylbenzylimidazole Sulfonic Acid

Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid | 0,2 ml para 5 ml

Benzylidene Camphor Sulfonic Acid

Octyl Triazone 0,3 ml para 5 ml

Octocrylene

Camphor Benzalkonium Methosulphate
Benzophenone-3 0,5 ml para 5 ml
Butyl Methoxydibenzoylmethane
Octyl Salicylate

PEG-25 PABA 1 ml para 5 ml

Nota: Manter a solucdo a 4°C e ao abrigo da luz.
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c) Biblioteca dos Espectros

Analisar um volume apropriado de cada amostra (5-50 ulL), até que a absorcdo do
pico maximo esteja entre 0,1 e 0,8 AU (Unidade de Absorbancia) de solucao individual
padrdo de cada filtro solar. Criar uma biblioteca dos espectros com tempo de retencao
e espectro do composto.

d) Preparo da Amostra

Pesar 2 g da amostra em um frasco ambar de 60 ml com tampa de rosca. Adicionar 40
ml de metanol e 0,25 ml de acido sulfdrico 2M. Tampar o frasco e aquecer a 60°C por
aproximadamente cinco minutos, até a solucao ficar homogénea.

Obs.: Caso a solucao ndo esteja homogénea, resfria-la a temperatura ambiente, trans-
feri-la quantitativamente para um baldo volumétrico de 50 ml e lavar o baldo com
duas aliquotas de 4 ml de metanol. Completar o volume com metanol e, se necessario,
centrifugar a suspensdo. Diluir 1 ml desta solucdo com 5 ml do solvente. Armazenar
a amostra diluida em um vial (recipiente especifico utilizado para cromatografia) e
analisa-la em até 24 horas.

e) Condi¢oes Cromatograficas

Cromatografo em fase liquida de alta eficiéncia (CLAE) com detector ultravioleta.

Coluna: PLRP-S, 100 u, comprimento 15 cm, diametro interno 4,6 mm, tamanho da
particula 5 um ou equivalente.

Temperatura da coluna: 25°C.
Volume de injecao: 2 a 30 ul.
Fluxo: ver tabela abaixo.

Fase movel: acetonitrila (solvente A) - tetraidrofurano (solvente B) - tampao (solvente
C) com o seguinte gradiente de concentracao:

"o | o8 [ o[ 0] &
25 | 08 [ 0| 0] &
S G S S D)

B T Y I T
a0 | o8 | 0] 10| so]
s |08 | 0] 0] so]

Comprimento de onda do detector: 240-400 nm, de acordo com o filtro a ser analisado.
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A tabela abaixo mostra o tempo de retencdo aproximado e o comprimento de onda
6timo para cada um dos filtros.

Tempo de reten- Comprimento de
cao aproximado onda (nm)
(min)

Terephthalydiene Dicamphor Sulfonic Acid 30,317 240,7 (a)/306,8 (b)
(pico 2)
Octyl Triazone 33,720 311,6

Nota: (a) - primeiro pico; (b) - segundo pico.

Filtro solar

2.7.2. Identificacao de Filtros Ultravioleta por Cromatografia em Ca-
mada Delgada (CCD)

2.7.2.1. Identificacao de Benzophenone-3, Benzophenone-4, Butyl
Methoxydibenzoylmethane, Camphor Benzalkonium Methosulfate,
4-Methyl Benzylidene Camphor, Octyldimethyl PABA e Octylmetho-
xycinnamate.

2.7.2.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Identificacdo de Benzophenone-3, Benzophenone—4, Butyl Methoxydibenzoylmethane,
Camphor Benzalkonium Methosulfate, 4-methyl benzylidene camphor, Octyldimethyl
PABA e Octylmethoxycinnamate.
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2.7.2.1.2. Principio

O Rf (fator de retencao, fator de retardamento ou frente relativa) da amostra é compa-
rado ao Rf do padrao na cromatografia em camada delgada.

2.7.2.1.3. Descricao do Método

Eluente 1: tolueno - acetato de etila (93:7 v/v)

Eluente 2: propanol - acido acético glacial (95:5 v/v)

Eluente 3: acetato de etila - metanol - solu¢do aquosa de hidréxido de
amonio a 28% (p/p) (65:30:5 v/v/v)

Revelador 1: dissolver 1 g de vanilina em acido sulfarico concentrado para 100 ml.

Revelador 2: dissolver 1,5 g de anisaldeido em 50 ml de acido acético e adicionar 2 ml
de &cido sulfurico concentrado.

a) Preparo da Solucdo Padrao

Pesar 1 g do padrao de cada filtro em um baldo volumétrico de 100 ml e completar
com metanol.

b) Preparo da Amostra

Pesar 1 g da amostra a ser analisada em um baldo volumétrico de 10 ml e completar o
volume com metanol. Colocar a amostra em banho de ultra-som por dez minutos para
a sua dissolucdo. Filtrar através de papel de filtro contendo 0,25 g de sulfato de soédio
anidro.

c) Procedimento

Aplicar 10 ul de cada solucdo padrdo e 5 uL de cada amostra preparada em uma placa
de silica gel G 25 com indicador fluorescente F254 com espessura de 0,25 mm e dimen-
sao de 20 x 20 cm.

Para eluir, colocar em uma cuba previamente preenchida com nitrogénio e saturada com
o eluente 1, eluente 2 ou eluente 3 (ver tabela do item d). Aguardar até que a fase moével
percorra 15 cm da linha base em temperatura ambiente e ao abrigo da luz. Remover a
placa e secar sob nitrogénio em temperatura ambiente.

d) Avaliacao dos Resultados

Avaliar a placa (eluida e seca) com l[ampada UV a 254 nm. Borrifar o revelador 1 ou o
revelador 2 sobre a placa (ver tabela abaixo).
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A tabela a seguir descreve os Rfs aproximados e as cores dos filtros UV, apds um dos
reveladores ser borrifado na placa.

Filtro solar _
Eluente 1 Eluente 3 Revelador 1 Revelador 2

Octyldimethyl PABA 0,11/0,44/ Linha base 0,86 Violeta Amarelo- claro
0,52 (ndo migra)

Camphor Benzalkonium | Linha base 0,0013

Methosulfate (ndo migra)

4-methyl benzylidene 0,52 Linha base | Linha base | Azul-claro

camphor (ndo migra) [ (ndo migra)

Octylmethoxycinnamate 0,54/0,59 Linha base | Linha base Violeta Azul-ardoésia
(ndo migra) [ (ndo migra)

Benzophenone-3 0,55/0,74 Linha base | Linha base Rosa Amarelo (tem-
(ndo migra) | (ndo migra) porario)

Benzophenone-4 Linha base 0,54 0,25 Rosa fucsia | Amarelo (tem-

(ndo migra) porario)
Butyl Methoxydibenzoyl- 0,58 Linha base Laranja-forte | Amarelo- forte
methane (ndo migra)

2.7.2.2. Identificacao de Octyl Triazone por Cromatografia em Camada
Delgada (CCD)

2.7.2.2.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Identificacdo de Octyl Triazone.

2.7.2.2.2. Principio

O Rf * da amostra é comparado ao Rf do padréao na cromatografia em camada delga-
da.
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2.7.2.2.3. Descricao do Método

a) Preparo da Solucdo Padrao

Pesar aproximadamente 20 mg de Octyl Triazone em um baldo volumétrico de 100
ml e completar o volume com uma solucao de 0,1% v/v de acido sulfurico (96% v/v)
em metanol.

b) Preparo da Amostra

Pesar aproximadamente entre 1 e 2 g da amostra em um baldo volumétrico de 100 ml.
Adicionar aproximadamente 1 g de sulfato de sédio anidro e completar o volume com
uma solucdo de 0,1% v/v de &cido sulfurico (96% v/v) em metanol. Deixar por 1 hora
em banho de ultra-som. Deixar decantar e retirar uma aliquota do sobrenadante.

c) Procedimento

Aplicar 10 ul da solucao padrao e de cada amostra preparada em uma placa de silica
gel 60 F250, com espessura de 0,25 mm e dimensao de 20 x 20 cm. Para eluir, utili-
zar uma cuba previamente preenchida com nitrogénio e saturada com a fase mével:
tolueno - etanol 96% v/v - acido féormico (95:15:5 v/v/v). Aguardar a eluicdo da fase
movel até 15 cm da linha base em temperatura ambiente e ao abrigo da luz. Remover
a placa e secar sob nitrogénio em temperatura ambiente.

d) Célculo

Avaliar a placa (eluida e seca) com lampada UV a 254 nm. O valor aproximado do Rf
obtido para o filtro Octyl Triazone é de 0,50.

* Calculo do Rf

distancia ( cm, mm ) percorrida pela substancia

RF =
distancia ( cm, mm ) percorrida pela fase movel ( eluente )

2.8. Determinacao do Teor de Fluor

2.8.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento do fllor total em dentifricios com fltor e é aplicado
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para teores que nao excedam a 0,25%. O teor de flior na amostra determinado por esse
método é expresso em porcentagem de peso (p/p).

2.8.2. Principio

O flior do composto fluorado é transformado em trietilfluorsilano (TEFS) por reacao
direta com trietilclorosilano (TECS) em meio acido e, simultaneamente, extraido com a
ajuda de xileno contendo cicloexano como padrao interno. A solucao obtida é analisada
por cromatografia em fase gasosa (CG).

2.8.3. Descricao do Método

2.8.3.1. Condicoes Cromatograficas

Coluna: aco inoxidavel.

Comprimento: 180 cm.

Diametro: 3 mm.

Enchimento: Gas Chrom Q 80-100 mesh.

Fase estacionaria: 6leo de silicone DC 200 ou equivalente (20%).
Temperatura da coluna: 70°C.

Temperatura do injetor: 150°C.

Temperatura do detector: 250°C.

Gas de arraste: nitrogénio a 35 ml/min.

Estabilizar a coluna durante uma noite a 100°C, sendo o fluxo do gas de arraste de 25
ml/min de nitrogénio. Apds quatro ou cinco injegoes, reestabilizar a coluna por aqueci-
mento, durante cerca de meia hora, a 100°C.
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2.8.3.2. Preparo de Solucoes

2.8.3.2.1. Solucao Padrao de Fluoreto (0,250 mg/ml)

Pesar 138,1 mg de fluoreto de sédio (seco a 120°C até peso constante) em um béquer
de 100 ml e dissolver em aproximadamente 100 ml de dgua destilada. Transferir quan-
titativamente para um baldo volumétrico de 250 ml, completar o volume com agua
destilada e homogeneizar.

2.8.3.2.2. Solucao Padrao de Fluoreto Diluida (0,050 mg/ml)

Utilizando uma pipeta volumétrica, transferir 20 ml da solucdo padrédo de fluoreto para
um baldo volumétrico de 100 ml, completar o volume com dgua destilada e homoge-
neizar.

2.8.3.2.3. Solucao Padrao Interno de Trietilclorosilano (TECS)

Transferir, com o auxilio de uma pipeta graduada (ou micropipetas com volumes regula-
veis), 0,6 ml de TECS e 0,12 ml da solucdo padrao interno (1 ml de cicloexano e 5 ml de
xileno) para um baldo aferido de 10 ml. Completar o volume com xileno e homogeneizar.
Essa solucao deve ser recém-preparada.

2.8.3.3. Curva de Calibracao

Transferir 1, 2, 3, 4 e 5 ml da solucao padrao de fluoreto diluido para uma série de cinco
tubos de centrifuga e completar o volume para 5 ml com agua destilada. Adicionar 1
ml de xileno. Adicionar, gota a gota, 5 ml de acido cloridrico e homogeneizar. Adicio-
nar 0,5 ml de solucdo padréo interno de trietilclorosilano. Preparar um branco (solucdo
que contém todos os reagentes, exceto a solugdo padrao de fluoreto diluido). Fechar
os tubos da centrifuga e homogeneizar com o auxilio de um agitador regulado a 150
vibracdes/minuto, durante 45 minutos. Recolher a fase organica e injetar 3 uL na coluna
do cromatégrafo de fase gasosa.

Repetir a injecdo e calcular a razdo média das areas dos picos (ATEFS/ACH).
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Construir uma curva de calibragao relacionando o peso do fluoreto (mg) nas solucoes
padrdo e a razao das areas dos picos (ATEFS/ACH).

Nota: ATEFS - area dos picos do trietilfluorsilano; ACH - area dos picos do cicloexano.

2.8.3.4. Procedimento

Pesar cerca de 150 mg de amostra (m) em um tubo de centrifuga com tampa de rosca
(previamente mergulhado, durante varias horas, em solucao aquosa de acido perclérico
a 20% p/v). Lavar cinco vezes com agua bidestilada e secar a 1000C. Adicionar 5 ml
de dgua destilada e homogeneizar. Adicionar 1 ml de xileno. Adicionar, gota a gota, 5
ml de &cido cloridrico e homogeneizar. Adicionar 0,5 ml de solucdo padrdo interno de
trietilclorosilano.

Fechar o tubo de centrifuga e homogeneizar com o auxilio de um agitador regulado
a 150 vibragdes/minuto, durante 45 minutos. Centrifugar durante dez minutos a uma
velocidade tal que se obtenha uma separacao nitida das fases. Recolher a fase organica
e injetar 3 uL na coluna do cromatégrafo de fase gasosa. Sao necessarios vinte minutos
para que todos os componentes sejam eluidos.

Repetir a injecao, calcular a razdo média da area dos picos (ATEFS/ACH) e identificar na
curva de calibracdo a quantidade de fluoreto correspondente em miligramas (m1).

2.8.3.5. Calculo

m, x 100

Onde: C = concentracao (p/p) de fluoreto
m, = quantidade de fluor na curva de calibracao, em miligramas

m = massa da amostra em miligramas
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2.9. Identificacao e Doseamento de Formaldeido Livre
(Formaldehyde)

2.9.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve a identificacdo e o doseamento de formaldeido isolado ou com
outros conservantes nao libertadores de formaldeido em produtos cosméticos.

2.9.2. Identificacao

2.9.2.1. Principio

O formaldeido livre e combinado, em meio sulfdrico, na presenca do reagente de Schiff,
indica uma coloracéo rosa.

2.9.2.2. Descricao do Método

2.9.2.2.1. Preparo do reagente de Schiff

Pesar 100 mg de fucsina em um béquer e dissolver em 75 ml de dgua a 80°C. Apds o
resfriamento, acrescentar 2,5 g de sulfito de sédio heptaidratado. Completar até 100
ml. Tempo de conservacdo: duas semanas.

2.9.2.2.2. Procedimento

Pesar analiticamente 2 g de amostra em um béquer de 10 ml. Juntar duas gotas de
acido sulfirico TM e 2 ml de reagente de Schiff. Esse reagente deve estar incolor no
momento da utilizacdo. Agitar e deixar reagir durante cinco minutos. O surgimento de
uma coloracdo rosa ou malva, ap6s cinco minutos, indica a presenca de uma quantidade
de formaldeido superior a 0,01%.
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2.9.3. Doseamento Global do Formaldeido por Colorimetria com
Acetilacetona

2.9.3.1. Principio

O formaldeido reage com acetilacetona em presenca do acetato de amonio para for-
mar a 3,5-diacetil-1,4-dihidrolutidina. Esta é extraida com 1-butanol. A absorbéancia do
extrato é determinada a 410 nm.

2.9.3.2. Descricao do Método

2.9.3.2.1. Preparo de Solucoes

a) Reagente de Acetilacetona

Pesar 150 g de acetato de aménio anidro em um baldo volumétrico de 1000 ml.
Adicionar 2 ml de acetilacetona (recentemente destilada a pressao reduzida — 25 mm
Hg 25°C — e que ndo deve apresentar absorcdo a 410 nm) e 3 ml de acido acético
concentrado, completando o volume com agua. O pH da solugao deve estar em torno
de 6,4. Esse reagente deve ser preparado no momento de uso.

b) Reagente sem Acetilacetona

Proceder como descrito acima, porém nao adicionar a acetilacetona.

¢) Solucdo Mae de Formaldeido Padrao

Pesar 5 g de formaldeido (37-40%) e transferir para um baldo volumétrico de 1000
ml, completando o volume com agua.

d) Determinacdo do Titulo da Solucao Mae

Pipetar 10 ml da solucdo padrao. Adicionar 25 ml de solucao padrao de iodo 0,05M e
10 ml de solucao de hidréoxido de sédio 1M. Deixar repousar durante cinco minutos.
Acidificar com 11 ml de acido cloridrico 1M e dosear o iodo em excesso com uma
solucdo padrao de tiossulfato de sédio 0,1M, em presenca de goma de amido como
indicador. 1 ml dessa solucdo de iodo 0,05M consumida corresponde a 1,5 mg de
formaldeido.
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e) Solugao Diluida de Formaldeido Padrao

Efetuar sucessivamente uma diluicdo 1/20 e depois uma diluicdo 1/100 da solugcdo mae
em agua. 1 ml dessa solugao mae contém cerca de 1 ug de formaldeido. Calcular o
seu teor exato.

f) Solucdo Amostra

Pesar uma quantidade de amostra de aproximadamente 150 ug de formaldeido.
Transferir para um baldo volumétrico de 100 ml. Completar o volume com agua e
misturar.

Verificar se o pH estad préoximo de 6. Caso contrario, ajustar com solucao de acido
cloridrico 0,1TM.

Em um erlenmeyer de 50 ml, transferir 10 ml da solucdo amostra e 5 ml de reagente
de acetilacetona, e adicionar dgua até o volume de 30 ml.

g) Solucao Testemunha

A interferéncia da coloracdo de fundo na amostra de ensaio é eliminada da seguinte
forma: em um erlenmeyer de 50 ml, transferir 10 ml da solu¢do amostra e 5 ml de
reagente sem acetilacetona, e adicionar agua até o volume de 30 ml.

h) Ensaio em Branco

Em um erlenmeyer de 50 ml, transferir 5 ml de reagente de acetilacetona, até com-
pletar um volume de 30 ml com agua.

2.9.3.2.2. Procedimento

Agitar as misturas preparadas das solucoes de amostra, testemunha e branco. Deixar os
erlenmeyers em banho-maria a 60°C, durante dez minutos. Esfriar durante dois minutos
em um banho de dgua gelada.

Transferir para um filtro de decantacdo de 50 ml contendo exatamente 10 ml de 1-bu-
tanol. Lavar com 3 a 5 ml de dgua. Agitar a mistura durante trinta segundos e deixar
decantar.

Filtrar a fase butandlica por um filtro separador de fase (ref. Whatman 1PS ou equi-
valente) para cubetas do espectrofotometro. Pode-se também centrifugar a 300 rpm
durante cinco minutos.

Guia de Controle de Qualidade de Produtos Cosméticos ‘ 97 ‘



Determinar a absorbancia A (A1) a 410 nm do extrato da solucao amostra em relacao
ao extrato da solucdo testemunha. Da mesma forma, determinar a absorbancia A (A2)
do extrato do ensaio em branco em relagcao a 1-butanol.

Nota: Todas essas operacdes devem ser realizadas no periodo de 25 minutos a partir
do momento em que os erlenmeyers sdo colocados em banho-maria a 60°C.

2.9.3.2.3. Curva de Calibracao

Transferir 5 ml de solucdo padrao diluida e 5 ml de reagente de acetilacetona para um
erlenmeyer de 50 ml. Completar o volume com agua, até 30 ml.

Determinar a absorbancia (A1) a 410 nm do extrato da solucdo amostra em relacdo
ao 1-butanol. Continuar o procedimento segundo as indicacbes para o doseamento e
determinar a absorbancia em relagdo ao 1-butanol. Repetir o processo com 10, 15, 20
e 25 ml de solucao padrao diluida.

Para obter o valor do ponto ‘0’ (correspondente a coloracao dos reagentes), proceder
determinando a absorbancia (A2) do extrato do ensaio em branco em relacdo a 1-bu-
tanol.

Construir a curva de calibracao ap6s a subtracao do valor do ponto ‘0’ de cada uma das
absorbancias obtidas nas solucdes anteriores.

2.9.3.2.4. Calculo

Onde: C = concentracao (p/p) de formaldeido

o)
Il

quantidade de formaldeido obtida a partir da curva de
calibracdo por meio da subtracdo A1 - A2, em ug

m = massa da amostra em gramas
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2.10. Determinacao do Teor de Hidroxido de Amonio
(Ammonium Hydroxide)

2.10.1. Método A

2.10.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento do amoniaco livre e aplica-se as amostras que
contenham hidréxido de amonio.

2.10.1.2. Principio

Uma solucéo de cloreto de bario é adicionada ao produto cosmético em meio metanol/
agua. O precipitado eventualmente formado é filtrado ou centrifugado. Esse procedi-
mento evita, no decurso da destilacdo em corrente de vapor, o arrastamento de certos
sais de amonio, tais como o carbonato, o hidrogenocarbonato, os sais de acidos graxos,
etc., com excecdo do acetato de amoénio. O amoniaco é arrastado pelo vapor a partir do
filtrado ou da parte sobrenadante e dosado por titulometria de retorno com indicador
ou titulometria potenciométrica direta. O teor de amoénia na amostra determinado por
esse método é expresso em porcentagem de NH3 (p/p).

2.10.1.3. Descricao do Método

2.10.1.3.1. Procedimento

Pesar e transferir uma quantidade de amostra que contenha no maximo 150 mg de
NH3 para um baldo volumétrico de 100 ml. Adicionar 10 ml de 4gua destilada, 10 ml
de metanol e 10 ml de solucao de cloreto de bario diidratado a 25% (p/v). Completar o
volume com metanol e homogeneizar.

Deixar em repouso na geladeira durante doze horas. A solucéo, ainda fria, é filtrada ou
centrifugada em tubos fechados, durante dez minutos, de modo a obter um liquido
sobrenadante limpido.
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Transferir 40 ml da solucado sobrenadante limpida para um aparelho de arraste de vapor.
Se necessario, adicionar 0,5 ml de antiespuma. Destilar e recolher 200 ml de produto
destilado em um béquer de 250 ml contendo 10 ml de 4cido sulfurico 0,5N e 0,1 ml do
indicador (misturar 5 ml de uma solucado de vermelho de metila a 0,1% em etanol e 2
ml de uma solucao de azul de metileno a 0,1% em agua). Dosear por retorno o acido
sulfdrico em excesso com a solucao de hidréxido de sédio 0,5N padronizada.

No caso de um doseamento potenciométrico, recolher 200 ml de produto destilado
em um béquer de 250 ml contendo 25 ml da solucdo de acido ortobérico a 4% (p/v) e
titular com solucao de acido sulfurico 0,5N padronizada.

2.10.1.3.2. Calculos

a) Doseamento por retorno com indicador.

[(10xT,)-(V,xT,)x 17 x 100] [(10xT,)-(V,xT,)]x4250

0,4 m m

C =

Onde C = concentracao (p/p ) de amodnia(NH3)
V., = volume da solucédo de hidréxido de sodio 0,5N utilizado, em
mililitros
T, = (N1 x fc1)
N, = normalidade da solucao de hidréxido de sodio
fc, = fator de correcao da solucao de hidréxido de sédio
T, = (N2 xfc2)
N, = normalidade da solucéo de 4cido sulfurico

fc, = fator de correcao da solucdo de acido sulfurico

3
I

massa da amostra em miligramas

b) Doseamento potenciométrico direto, utilizando eletrodo de vidro e eletrodo de re-
feréncia de dicloreto de dimercurio (calomelano).
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V,xT,x 17 x 100 V, xT, x4250
C= =
0,4m m

Onde: C = concentracao (p/p) de NH3
V, = volume da solucao de acido sulfarico 0,5N utilizado, em mililitros
T, = (N2 x fc2)

N, = normalidade da solucao de acido sulfarico

fc, = fator de correcao da solugao de acido sulfarico

m = massa da amostra em miligramas

2.10.2. Método B

2.10.2.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento do teor de amoénia livre. Aplica-se a produtos cos-
méticos que contenham amdnia em suas formulacoes.

2.10.2.2. Principio

O presente método baseia-se na reacdo de neutralizacdo que ocorre entre um acido
forte e uma base fraca, utilizando vermelho de metila como indicador.

2.10.2.3. Descricao do Método

2.10.2.3.1. Procedimento

Pesar uma quantidade de amostra que contenha 0,25 g de amd6nia em um erlenmeyer
de 250 ml, adicionar 100 ml de dgua destilada e trés gotas de vermelho de metila como
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indicador. Titular com solucao de acido sulfurico 1N até o aparecimento da coloracao
vermelha.

2.10.2.3.2 Calculo

V x fcx 1,703

m

Onde: C = concentracao (p/p) de amdnia (NH3)
V = volume de 4cido sulfarico 1N utilizado na titulacdo da
amostra, em mililitros
fc = fator de correcao do titulante

m = massa da amostra em gramas

2.11. Determinacao do Teor de Hidroxido de Calcio (Calcium Hydro-
xide)

2.11.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de hidréxido de calcio e aplica-se as amostras que
contenham essa substancia.

2.11.2. Principio

O presente método baseia-se em reacdes de complexacdo do EDTA e do célcio.

2.11.3. Descricao do Método
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2.11.3.1. Procedimento

Pesar 10 g de amostra em um béquer de 100 ml, adicionar 30 ml de &cido cloridrico 3M
e agitar com agitador magnético até dissolver completamente. Transferir, quantitativa-
mente, para um baldo volumétrico de 500 ml. Completar o volume com agua destilada
e homogeneizar. Pipetar uma aliquota de 50 ml da solucado para um erlenmeyer de 600
ml, adicionar 100 ml de 4gua destilada, 15 ml de hidréxido de sédio TM e 0,1 g de azul
de hidroxinaftol triturado. Titular com EDTA sdédico 0,05M até o ponto final azul.

2.11.3.2. Calculo

V x fcx 3,7

m

Onde: C = concentracao (p/p) da amostra de hidréxido de calcio
V = volume do EDTA sédico 0,05M utilizado na titulacdo, em
mililitros
fc = fator de correcdo do EDTA sédico 0,05M

m = massa da amostra em gramas

2.12. Determinacao do Teor de Hidroxido de Litio
(Lithium Hydroxide)

2.12.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de hidroxido de litio em produtos cosméticos, tais
como alisantes.

2.12.2. Principio

O método em questao baseia-se na reacao de neutralizacdo que ocorre entre um acido
forte e uma base forte, utilizando fenolftaleina como indicador.
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2.12.3. Descricao do Método

2.12.3.1. Procedimento

Pesar uma quantidade de amostra que contenha aproximadamente 0,3 g de hidréxi-
do de litio em um béquer de 100 ml. Adicionar 50 ml de agua destilada e agitar até a
total dissolugdo. Transferir quantitativamente para um baldo volumétrico de 250 ml e
completar o volume com agua destilada. Transferir 50 ml da solugdao amostra para um
erlenmeyer de 250 ml. Adicionar 20 ml de cloreto de bario 1N e trés gotas de fenolfta-
leina. Titular com solucao de acido cloridrico 0,1N padronizada, até o desaparecimento
total da coloracao rosa.

2.12.3.2. Calculo

V x fc x 2,395 x 100
Px0,2

Onde: C = concentracao (p/p) de hidréxido de litio
V = volume de acido cloridrico 0,1N gasto na titulacdo, em
mililitros
fc

P = massa da amostra em miligramas

fator de correcao do acido cloridrico 0,1N

2.13. Identificacao e Determinacao do Teor de Hidroxido de Potassio
e Hidroxido de Sodio (Potassium Hydroxide e Sodium Hydroxide)

2.13.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o procedimento que permite identificar hidréxidos de sédio ou
de potéssio livres em amostras que contenham uma dessas substancias e dosear esses
hidréxidos nos produtos para defrisagem dos cabelos e nos solventes das cuticulas das
unhas.
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2.13.2. Principio

Os hidroxidos de sddio e de potassio livres sdo definidos como sendo o volume de acido
padrao necessario para neutralizar o produto sob condicoes especificas, e o resultado é
expresso como % p/p de hidréxido de sédio e de hidréoxido de potassio livres.

A amostra é dissolvida ou dispersa em agua e titulada com o acido de referéncia. Registra-
se a variagao do valor do pH ao mesmo tempo em que se acrescenta o acido: para uma
solucdo simples de hidréxidos de sédio ou de potassio, o fim da titulacdo corresponde
a uma variacao precisa do valor do pH registrado.

A curva de titulacdo normal pode ser modificada pela presenca das seguintes substan-
cias:

a) Amonia e outras bases organicas fracas, que apresentam, elas préprias, uma curva
de titulacdo bastante plana. Nesse caso, a amonia é eliminada por evaporagdo sob
pressao reduzida, a temperatura ambiente.

b) Sais de acidos fracos, que podem originar uma curva de titulacdo com varios pontos
de inflexdo. Nesse caso, s6 a primeira parte da curva, até o primeiro desses pontos
de inflexado, corresponde a neutralizacdo do ion hidroxila proveniente dos hidréxidos
de sédio e de potassio livres. Preconiza-se outro procedimento de titulacdo no alcool,
quando é indicado que existe uma interferéncia excessiva dos sais de acidos inorganicos
fracos. Ainda que seja teoricamente possivel encontrar outras bases fortes solUveis, tais
como hidréxido de litio ou hidréxido de amonio quaternario, que ddo um pH elevado,
a sua presenca nesse tipo de produtos cosméticos é altamente improvavel.

2.13.3. Descricao do Método - Identificacao

2.13.3.1. Preparo de Solucoes

Solugdo tampéo alcalina de referéncia de pH 9,18 a 25°C: solucéo 0,05M

de tetraborato de sédio.
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2.13.3.2. Procedimento

Aferir o potencidmetro por meio da solucdo tampéao de referéncia. Preparar uma solugao
ou dispersao a 10% do produto a analisar, em agua, e filtrar. Determinar o pH. Se for
igual ou superior a 12, é necessario efetuar um doseamento.

2.13.4. Descricao do Método - Doseamento

2.13.4.1. Procedimento

2.13.4.1.1.Titulacao em Meio Aquoso

Pesar cercade 0,5 a 1 g da amostra em um béquer de 150 ml. Na presenca de amoniaco,
adicionar algumas pérolas de vidro, colocar o béquer num dessecador a vacuo e proceder
ao vacuo até que o cheiro de amoniaco desapareca (cerca de trés horas). Dissolver ou
dispersar o residuo em 100 ml de agua. Titular com solucao de acido cloridrico 0,1N,
registrando a variacdo do pH.

e Calculo

Determinar os pontos de inflexdo da curva de titulacdo. Quando o primeiro ponto de
inflexdo ocorre a um pH inferior a 7, a amostra ndo contém hidréxido de sédio ou de
potassio. Quando se formam dois ou mais pontos de inflexdo na curva, s6 o primeiro
é tomado em consideracao. Anotar o volume da solucao de titulacdo nesse primeiro
ponto de inflexao.

Onde: C = concentracao (p/p) de hidréxido de sédio ou de potéssio
V = volume da solucéo de titulacdo, em mililitros

m = massa da amostra em miligramas

Caso a curva de titulacdo nao apresente ponto de inflexao distinto, apesar da indicacao
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da presenca de uma quantidade significativa de hidréxidos de sddio e/ou potassio,
convém proceder a um novo doseamento em isopropanol.

2.13.4.1.2. Titulacao em Isopropanol

A solucao 0,1N de acido cloridrico no isopropanol é preparada imediatamente antes da
utilizagcdo por diluicado da solucdo aquosa de acido cloridrico 1N, com isopropanol.

Pesar analiticamente 0,5 g a 1 g da amostra em um béquer de 150 ml. Na presenca de
amoniaco, adicionar algumas pérolas de vidro, colocar o béquer num dessecador a vacuo
e proceder ao vacuo até que o cheiro de amoniaco desapareca (cerca de trés horas).
Dissolver ou dispersar o residuo em 100 ml de isopropanol. Titular com solucao de acido
cloridrico 0,1N no isopropanol, registrando a variacdo do pH aparente.

eCalculo

Utilizar o mesmo célculo do método anterior. O primeiro ponto de inflexdo é visivel a
um pH em torno de 9.

2.14. Determinacao do Teor de Hidroxido de Sodio
(Sodium Hydroxide)

2.14.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Determinar o teor de hidroxido de sédio por volumetria de neutralizacdo. Este método
aplica-se a amostras de locdes e cremes alisantes para cabelos que contenham hidréxido
de sadio.

2.14.2. Principio

O presente método baseia-se na reacao de neutralizagdo que ocorre entre um acido forte e
uma base forte, utilizando o alaranjado de metila e a fenolftaleina como indicadores.
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2.14.3. Descricao do Método

2.14.3.1. Preparo da Amostra

Pesar analiticamente uma quantidade de amostra que contenha aproximadamente 1,5
g de hidréxido de sédio em um béquer de 250 ml e adicionar 100 ml de dgua destilada.
Resfriar e transferir, quantitativamente, para um baldo volumétrico de 250 ml. Completar
o volume com agua destilada e homogeneizar.

2.14.3.2. Procedimento

Transferir quantitativamente 25 ml da solucdo amostra preparada para um erlenmeyer
de 250 ml. Adicionar 50 ml de dgua destilada e duas gotas de solucdo aquosa de ala-
ranjado de metila.

Titular com solucdo de acido cloridrico 0,1M até que a solucao passe da coloracao ama-
rela para a laranja. Anotar o volume de acido cloridrico 0,1M consumido (V1).

Transferir quantitativamente 25 ml da solucdo amostra preparada para um erlenmeyer
de 250 ml. Adicionar 25 ml de dgua destilada e duas gotas de solucdo alcodlica de fe-
nolftaleina e titular com solucédo de acido cloridrico 0,1M até que a coloracao da solucdo
passe de rosa para incolor. Anotar o volume de acido cloridrico 0,1TM consumido (V2).

2.14.3.3. Calculo

_ VfxfcxmEqx 100 Vixfcx 0,4

P x 25/250 Px0,1

Onde: C = concentracao (p/p) de hidréxido de sédio

Vf = volume final de acido cloridrico 0,1M gasto na titulacdo, em

mililitros
mEq = miliequivalente em gramas do hidréxido de sédio (0,004 g)
fc = fator de correcédo da solucdo de acido cloridrico 0,1M

P = massa da amostra em gramas
25 = aliquota da amostra utilizada na titulacao

250 = volume final da amostra no baldo volumétrico
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Nota: Vf = V1 - 2(V1 - V2), onde V1 corresponde ao volume de acido cloridrico 0,1M
consumido na titulacdo com indicador alaranjado de metila e V2 corresponde ao vo-
lume de acido cloridrico 0,1M consumido na titulacdo com indicador fenolftaleina.

2.15. Determinacao do Teor de Peroxido de Hidrogénio
(Hydrogen Peroxide)

2.15.1. Método por Doseamento com Tiossulfato de Sodio

2.15.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de perdxido de hidrogénio e aplica-se a amostras
de cosméticos que contenham essa substancia.

2.15.1.2. Principio

O presente método baseia-se na reacdo de oxidacdo do iodeto de potassio pelo peré-
xido de hidrogénio, em que o iodeto passa a iodo molecular, que sera posteriormente
titulado com solucao padronizada de tiossulfato de sédio.

2.15.1.3. Descricao do Método

2.15.1.3.1. Procedimento

Pesar analiticamente uma quantidade de amostra que contenha aproximadamente 0,6 g
de peréxido de hidrogénio em um béquer de 100 ml. Adicionar 10 ml de 4gua destilada
e transferir quantitativamente para um baldo volumétrico de 250 ml.

Transferir 10 ml da solucdo amostra para um frasco de iodo de 250 ml. Adicionar 100 ml
de acido sulfarico 2N, 20 ml da solucao saturada de iodeto de potassio e trés gotas de
molibdato de amdnio. Titular o iodo formado com solucdo de tiossulfato de s6dio 0,1N,
adicionando algumas gotas da solucdo de amido pouco antes do ponto de viragem.
Preparar um branco contendo todos os reagentes, exceto a amostra.
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2.15.1.3.2. Calculo

V x 4,252 x fc

m

Onde: C = concentracao (p/p) de perdxido de hidrogénio
V = volume de tiossulfato de sdédio 0,1N gasto, em
mililitros
fc = fator de correcdo da solucdo de tiossulfato de sédio 0,1N

m = massa da amostra em gramas

2.15.2. Método por Doseamento com Permanganato de Potassio

2.15.2.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de peréxido de hidrogénio e aplica-se a amostras
de cosméticos que contenham essa substancia.

2.15.2.2. Principio

O presente método baseia-se na reacdo de permanganometria, conforme a féormula a
seguir:

2KMnO4 + 5H202 + 4H2S04 = 2KHSO4 + 2MnS0O4 + 502 + 8H20

2.15.2.3. Descricao do Método

2.15.2.3.1. Procedimento

Pesar analiticamente uma quantidade de amostra que contenha aproximadamente 0,6 g
de peréxido de hidrogénio em um béquer de 100 ml, adicionar 10 ml de 4gua destilada
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e transferir quantitativamente para um baldo volumétrico de 250 ml.

Transferir 5 ml da solucdo amostra para um frasco de iodo de 250 ml e adicionar 20 ml
de acido sulfurico 2N. Titular com a solucdo de permanganato de potdassio 0,1N, até
que uma cor rosa-palida persista por quinze segundos.

2.15.2.3.2. Calculo

V xfcx 1,701 x 100

C=
m

Onde: C = concentracao (p/p) de perdxido de hidrogénio
V = volume de permanganato de potassio 0,1N gasto na
titulacdo, em mililitros
fc = fator de correcdo da solucdo de permanganato de
potassio 0,1N

m = massa da amostra em miligramas

2.16. Determinacao do Teor de Tensoativos Anidnicos e Cationicos

2.16.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de tensoativos anidnicos ou cationicos e aplica-se
a amostras que apresentam um desses tensoativos em sua formulacéo.

2.16.2. Principio

O método em questao baseia-se no fato de que uma espécie anidnica ou catidnica de
alto peso molecular é capaz de reagir com um corante que também possua elevado peso
molecular, originando um produto de associacao idnica colorido, solivel em solventes
organicos e imiscivel em agua.
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2.16.3. Descricao do Método

2.16.3.1. Preparo de Solucoes

2.16.3.1.1 Solucao Estoque do Indicador Misto

Pesar exatamente 0,25 g de azul de dissulfina (disulphine blue VN 150) em um béquer
de 50 ml e 0,5 g de dimidium bromide em outro béquer de 50 ml; adicionar a cada
béquer 25 ml de solucdo aquecida de metanol a 10%. Transferir as solucdes para um
baldo volumétrico de 250 ml e completar o volume com solucdo de metanol a 10%.

2.16.3.1.2. Solucao Indicadora Mista

Misturar, em um balado de 500 ml, 20 ml de solu¢ao estoque, 20 ml de acido sulfarico 2,4M
ou 3 ml de acido sulfurico concentrado, e completar o volume com agua destilada.

2.16.3.1.3 Solucao Padrao de Cloreto de Benzetonio 0,004M

Pesar com precisao 1,7924 g de cloreto de benzetdnio e dissolver com dgua em um
baldao volumétrico de 1000 ml; acrescentar 0,4 ml de hidréxido de sédio a 50% e com-
pletar o volume com agua destilada. Padronizar essa solucdo com lauril sulfato de sédio
0,004M.

2.16.3.1.4 Solucao Padrao de Lauril Sulfato de Sédio 0,004M

Pesar exatamente o equivalente a 1,15 g de lauril sulfato de sédio PA em um béquer
de 100 ml. Dissolver em agua destilada, transferir quantitativamente para um baldo de
1000 ml, completar com dgua destilada e homogeneizar.

Obs.: Se o lauril sulfato de sédio ndo apresentar 100% de pureza, corrigir a quantida-
de do pé a ser pesado para o preparo da solucdo padrao 0,004M, conforme o teor de
pureza encontrado.
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2.16.3.1.5. Padronizacao do Lauril Sulfato de Sédio

Pesar analiticamente 5 = 0,2 g de lauril sulfato de s6dio em um balado de fundo redondo
de 250 ml com junta esmerilhada e adicionar 25 ml de acido sulfurico 1N, usando uma
bureta de 50 ml; adaptar um condensador e manter em refluxo. Durante os primeiros
cinco a dez minutos, a solucdo ird espumar. Quando cessar a espuma, ferver cuidado-
samente durante duas horas. Parar o aquecimento e esfriar a solugao.

Lavar o condensador com 30 ml de dgua destilada e remover o baldo do condensador,
adicionando algumas gotas de fenolftaleina. Titular com hidréxido de sédio 1N até o
aparecimento do primeiro tom de rosa. Preparar um branco da mesma maneira descrita
para a solucdo padrao de lauril sulfato de sddio.

2.16.3.1.6. Calculo

co 28,84 x (A -B) x fc

m

Onde: C = concentracao (p/p) de tensoativos catiénicos ou
anidnicos na amostra
A = volume de hidréxido de sédio utilizado na titulagdo do

lauril sulfato de soédio, em mililitros

w
Il

volume de hidréxido de sédio utilizado na titulacdo do
branco, em mililitros

fc = fator de correcao do titulante

3
I

massa da amostra em gramas

2.16.3.2. Preparo de Amostras

2.16.3.2.1. Amostra de Produtos em Po6

Pesar aproximadamente 10 g do produto triturado e transferir para um erlenmeyer de
250 ml com rolha esmerilhada. Adicionar 20 ml de solu¢do saturada de carbonato de
potdssio (duas vezes em volume a massa do produto) e 30 ml de isopropanol. Agitar com
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o auxilio de um agitador magnético por trinta minutos e filtrar com um funil de Blichner,
lavando o residuo com 10 ml de isopropanol. Transferir as duas fases para um funil de
separacao, recolher a fase alcodlica e extrair a fase aquosa com 10 ml de isopropanol,
agitando por 1 minuto. Juntar os extratos alcodlicos e concentrar em banho-maria, sem
secar completamente. Redissolver em agua, transferir quantitativamente para um balao
de 250 ml e completar o volume com agua destilada.

2.16.3.2.2. Amostra de Produtos Liquidos

Caso o produto nao possa ser analisado diretamente por motivo de interferéncia ou
qualquer outro problema, proceder a extracdo, como descrito a seguir.

Pesar com precisdo 20 g do liquido em um erlenmeyer de 250 ml com rolha esmerilha-
da e adicionar de 8 a 10 g de carbonato de potéssio. Adicionar 30 ml de isopropanol
e agitar com o auxilio de um agitador magnético por trinta minutos. Prosseguir como
descrito para produtos em po, a partir da filtracdo em Bichner.

Notas:

1) Se o produto apresentar carater acido, o mesmo deve ser neutralizado com solucao
de hidréxido de potassio antes da adicao do carbonato de potéssio.

2) Caso o produto contenha cloro, este deve ser inativado com adicdo em excesso de
peroxido de hidrogénio ou uréia, que sdo facilmente eliminados por aquecimento.

2.16.3.2.3. Amostra de Sabonetes Solidos

Pesar analiticamente 10 g da amostra previamente ralada. Transferir para um erlenmeyer
de 250 ml com rolha esmerilhada e adicionar 10 ml de solugdo saturada de carbonato
de potassio, 5 g de carbonato de potassio sélido e cerca de 30 ml de isopropanol. Agi-
tar por trinta minutos e filtrar em funil de Bichner. Transferir o filtrado para um funil
de separacao, lavando antes o residuo com 10 ml de isopropanol. Juntar os extratos
alcodlicos e descartar a fase aquosa.

Evaporar o isopropanol até a secura em banho-maria e dissolver o residuo em 60 ml
de metanol. Adicionar 20 ml de agua destilada para cada 30 ml de metanol e transferir
para outro funil de separacao de 250 ml. Lavar com duas por¢des de 30 ml de n-hexano
e desprezar as mesmas.

Neutralizar a fase alcodlica com solucao de hidréxido de sédio a 10%. Evaporar o me-
tanol e redissolver o residuo com agua. Transferir a solugdo para um baldo volumétrico
de 250 ml e completar o volume com agua.
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2.16.3.3. Doseamento

Transferir uma quantidade de amostra que contenha aproximadamente 1 miliequivalente
g de tensoativo aniénico ou cationico para um baldo volumétrico de 250 ml. Adicionar
trés gotas de solucao de fenolftaleina e, se necessario, adicionar hidréxido de sédio
0,1N ou acido sulfurico 0,1N, até atingir a coloragdo rosa-palida (ligeiramente alcalino).
Completar o volume com agua destilada.

Pipetar 15 ml dessa solucao para uma proveta de 100 ml com rolha esmerilhada. Adi-
cionar 10 ml de solucdo indicadora mista e 10 ml de cloroférmio. Titular com a solucao
apropriada: no caso de tensoativo catidnico, titular com solucao de lauril sulfato de
sédio, sendo o ponto de equivaléncia a cor cinza-azulada. Se o tensoativo for anioni-
co, titular com solucao de cloreto de benzeténio, sendo o ponto de equivaléncia a cor
cinza-azulada.

2.16.3.4. Calculo

28,84 x (A-B) x fc

m

C=

Onde: C = concentracao (p/p) de tensoativos na amostra
PM = peso molecular do tensoativo
F = fator de diluicao
V = volume do titulante gasto, em mililitros
M = molaridade do titulante
fc = fator de correcao do titulante

m = massa da amostra em gramas

2.17. Determinacao do Teor de Uréia (Urea)

2.17.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de uréia e aplica-se a amostras que contenham
essa substancia em suas formulacodes.
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2.17.2. Principio

O teor de uréia é determinado por volumetria.

2.17.3. Descricao do Método

2.17.3.1. Preparo de Solucoes

2.17.3.1.1. Amostra de Produtos Liquidos

Diluir 5 ml da amostra para um baldo volumétrico de 250 ml, com 4gua. Se a esséncia
separar, filtrar e transferir uma aliquota para analise.

2.17.3.1.2. Amostra de Produtos Cremosos (Emulsionados)

Pesar 2 a 3 g da amostra em um béquer de 250 ml. Adicionar 5 ml de acido cloridrico
(utilizar &cido nitrico no caso de determinacao do teor de cloretos). Adicionar 50 ml de
agua e aquecer até liquefazer e separar. Esfriar até que os 6leos solidifiquem e filtrar
a fase aquosa para um balao volumétrico de 250 ml. Retornar o residuo do filtro para
o béquer inicial. Repetir a extracdo por duas vezes e lavar o residuo e o papel de filtro
com agua. Esfriar os extratos a temperatura ambiente, diluir para 250 ml com agua e
homogeneizar.

2.17.3.1.3. Amostra de Produtos Solidos

Pesar cerca de 2 a 3 g da amostra em um béquer de 250 ml e adicionar 5 ml de acido
cloridrico (utilizar acido nitrico no caso de determinacao do teor de cloretos). Adicionar
50 ml de dgua e aquecer até a ebulicdo. Esfriar e filtrar através de papel de filtro para
um balao volumétrico de 250 ml. Se o filtrado estiver turvo, refiltrar por um papel de
filtro quantitativo. Esfriar a amostra a temperatura ambiente, diluir para 250 ml com
agua e homogeneizar.
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2.17.3.2. Procedimento

Pipetar uma aliquota da solucdo da amostra que contenha 50 a 100 mg de uréia e trans-
ferir para um frasco de fundo redondo. Acidificar com acido cloridrico, adicionando 0,5
ml de excesso. Imergir o frasco em um banho-maria e evaporar até a secura. Adicionar
10 g de cloreto de magnésio hexaidratado e 1 ml de acido cloridrico e conectar o frasco
em um condensador de refluxo. Aquecer a mistura cuidadosamente até a dissolucdo e
manter em refluxo por duas horas com aquecimento brando (retorno do condensado
de nove a catorze gotas por minuto).

Aguardar o resfriamento da solucao e adicionar 4gua através do topo do condensador.
Desconectar o frasco e, se necessario, aquecer para dissolver o sélido formado. Trans-
ferir a solugdo para um frasco de fundo chato de 1 litro, diluir para 400 ml com agua e
alcalinizar com uma solucao de hidroxido de s6dio a 10%. Destilar cerca de 275 a 300
ml e adicionar uma quantidade em excesso de acido sulfurico 0,1N, contendo algumas
gotas de vermelho de metila.

Titular o excesso de acido com hidréxido de sédio 0,1N e, se necessario, adicionar mais
indicador. Padronizar o hidroxido de s6dio 0,1N com acido sulfurico 0,1N, usando ver-
melho de metila como indicador.

Realizar uma prova em branco utilizando 10 g de cloreto de magnésio hexaidratado e
1 ml de acido cloridrico e proceder como descrito acima. 1 ml de acido sulfurico cor-
responde a 3,003 mg de uréia.

2.17.3.3. Calculo

(Va-Vb) xfcx3,333

m

Onde: C = concentracao (p/p) de uréia
Va = volume de hidréxido de sédio 0,1M gasto na amostra, em
mililitros
Vb = volume de hidréxido de sédio 0,1M gasto no branco, em
mililitros

fc = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de so6dio 0,1M

3
I

massa da amostra em miligramas
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3. ENSAIOS GERAIS

3.1. Determinacao da Alcalinidade Livre e da Acidez Livre

3.1.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de alcalinidade ou de acidez livre em sabonetes.

3.1.2. Principio

A alcalinidade e a acidez sdo determinadas por reacdo de neutralizacdo.

3.1.3. Descricao do Método

3.1.3.1. Determinacao de pH

Preparar uma solucdo a 10%, pesando 2 g do sabonete e dissolvendo com 20 ml de
agua destilada. No caso de sabonetes sélidos, cortar ao meio e, com um ralador, ras-
par aparas do sabonete. O pH deve estar em torno de 10,4 (excetuando-se os casos de
sabonetes liquidos neutros).

3.1.3.2. Alcalinidade Livre

Pesar 5 g da amostra em um béquer de vidro de 200 ml. A parte, neutralizar cerca de
150 a 200 ml de etanol com hidréxido de sédio 0,1N, usando duas gotas de fenolftaleina
como indicador. Aquecer o etanol até o inicio da fervura. Iniciar a dissolucdo das 5 g
de aparas de sabonete, com o auxilio, inicialmente, de 50 a 100 ml de etanol aquecido,
mantendo o aquecimento. Filtrar a vacuo por funil de placa porosa contendo um papel
de filtro sobre a placa. Lavar o béquer e o funil com etanol aquecido.
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Se o filtrado possuir coloracdo rosa, transporta-lo para um erlenmeyer de 500 ml e titular
com solucdo volumétrica de acido cloridrico 0,1N até o descoramento da solucéo.

Fazer trés determinagdes e usar o valor médio.

3.1.3.3. Calculos

V x fc x 0,004 x 100

m

Onde: C = teor (p/p) de alcalinidade livre (em hidroxido de sodio)

V = volume do titulante gasto na amostra, em mililitros
fc

fator de correcao do titulante

m = massa da amostra em gramas

Se o filtrado estiver incolor, isto indica auséncia de alcalinidade livre, podendo ser de-

terminada a acidez livre em &cido oléico. Nesse caso, titular com solucao volumétrica
de hidréxido de sédio 0,1N até atingir a coloracao rosa.

V x fc x 0,028245 x 100

m

Onde: C = teor (p/p) de acidez livre (em acido oléico)
V = volume do titulante gasto na amostra, em mililitros

fc = fator de correcao do titulante

m

massa da amostra em gramas

Notas:

1) O ideal é que o sabonete contenha o minimo possivel de alcalinidade livre.

2) Os sabonetes infantis devem conter, no maximo, 0,5% de alcalinidade livre em
hidréxido de sédio.

Guia de Controle de Qualidade de Produtos Cosméticos ‘ 119 ‘



3. 2. Determinacao do Teor de Acidos Graxos

3.2.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve o doseamento de acido graxos em sabonetes.

3.2.2. Principio

O presente método baseia-se na extracao dos acidos graxos presentes na amostra, através
de um solvente orgéanico (éter de petréleo) e por diferencial de peso.

3.2.3. Descricao do Método

3.2.3.1. Procedimento

Pesar analiticamente 5 g da amostra em um béquer de 250 ml e adicionar 50 ml de dgua
destilada e 50 ml de alcool etilico. Aquecer em banho-maria ou chapa de aquecimento
até a completa dissolugdo da amostra. Transferir quantitativamente a solucdo para um
funil de separacéo de 500 ml, lavando o béquer com porc¢oes de dgua destilada e alcool
etilico, ndo permitindo que o volume ultrapasse um total de 160 ml.

Adicionar trés gotas do indicador alaranjado de metila e neutralizar a solucdo com algu-
mas gotas de acido sulfirico 1:4, adicionando um pequeno excesso. Lavar o béquer com
50 ml de éter de petréleo e transferir para um funil de separacdo de 500 ml contendo
a solucdo. Agitar vigorosamente e deixar em repouso, a fim de obter a separacdo das
duas fases. Recolher a fase aquosa no béquer inicial e a fase etérea em outro funil de
separacao de 500 ml.

Transferir a fase aquosa, novamente, para o funil de separacao inicial e repetir a extragcao
por mais cinco vezes, utilizando 50 ml de éter de petréleo. Lavar a fase etérea, contida
no funil de separacao, com agua destilada, até a neutralizacdo da agua de lavagem,
utilizando alaranjado de metila como indicador. Transferir a fase etérea neutralizada
para um béquer previamente tarado. Evaporar a solucdo até a secura em banho-maria
ou chapa de aquecimento e secar em estufa a 105°C, até atingir peso constante.

‘120‘ Anvisa Cosméticos

PARTE 2



3.2.3.2. Calculo

px 100

Onde: C = concentracao (p/p) de acido graxo total
p = massa do residuo seco em gramas

m = massa da amostra em gramas

3.3. Determinacao do indice de Peréxidos

3.3.1. Objetivo e Campo de Aplicacao

Este método descreve a determinacdo do indice de peréxidos em produtos que contém
6leos e gorduras.

3.3.2. Principio

O indice de perédxidos é determinado por iodometria.

3.3.3. Descricao do Meétodo

3.3.3.1. Procedimento

Pesar 5 g da amostra em um erlenmeyer de 250 ml, adicionar 30 ml da solucao de acido
acético-cloroférmio (3:2, em volume) e agitar até a dissolucdo da amostra. Adicionar
0,5 ml de solugao saturada de iodeto de potassio e deixar em repouso, ao abrigo da
luz, por 1 minuto. Acrescentar 30 ml de dgua e titular com solucao de tiossulfato de
s6dio 0,1N ou 0,01N até que a coloracdo amarela tenha quase desaparecido. Adicionar
0,5 ml de solucéo de amido e continuar a titulacao até o completo desaparecimento da
coloracao azul. Realizar um ensaio em branco.
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Notas:

1) Se o volume gasto na titulacdo da amostra for menor que 0,5 ml, usando solucdo
de tiossulfato de s6dio 0,1N, repetir a determinacao com solucdo 0,01N.

2) No caso do branco, o volume gasto ndo deve exceder a 0,1 ml da solucdo de tios-
sulfato de sédio 0,1N.

3.3.3.2. Calculo

co (V,-V,)xfcxNx100

m

Onde: C = concentracao/indice de peréxido em 100 g da amostra
Va = volume do titulante gasto na amostra, em mililitros
Vb = volume do titulante gasto no branco, em mililitros
fc = fator de correcao do titulante
N = normalidade do titulante
m = massa da amostra em gramas

Dependendo da formulagdo, outros indices podem ser determinados, tais como indice
de saponificacdo, de iodo, de hidroxila, de insaponificaveis e de ésteres.

4. AVALIACAO DOS RESULTADOS

Os resultados dos ensaios serao considerados satisfatérios quando o valor obtido estiver
dentro das especificacoes estabelecidas previamente pelo fabricante. Essas especificacbes
devem atender aos limites permitidos pela legislacao vigente.

5. CONSIDERACOES FINAIS

Mesmo que este Guia ndo contemple todas as metodologias necessdrias aos ensaios
de teores quimicos, ha a obrigatoriedade do cumprimento dos limites de substancias
estabelecidos por regulamentacdo especifica: Listas de Substancias de Uso Restrito, de
Conservantes, de Filtros Ultravioleta e de Corantes, além dos Pareceres da Camara Técnica
de Cosméticos (Catec). Portanto, recomenda-se o controle adequado dos teores dessas
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substancias utilizadas nos produtos acabados, para a comprovacao da conformidade
das informagoes junto as autoridades competentes.

Propostas de revisdo ou inclusdo de metodologias para as préximas atualizagdes pode-
rdo ser enviadas para a Geréncia-Geral de Cosméticos, por meio do endereco eletronico
ggcos@anvisa.gov.br.
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