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Resumen

Los productos cosmeéticos constituyen un elemento de gran importancia en la vida de los
consumidores y recientemente aquellos que son catalogados como naturales o
ecoldgicos han cobrado fuerza gracias a la conciencia incrementada que tiene un grupo
cada vez mayor de la poblacion acerca de la toxicidad de los productos que utilizan a
diario, no sélo para los seres humanos sino también para el medio ambiente. El presente
trabajo de investigacion se realiz6 con el objetivo de aproximarse a la formulacién de un
producto cosmético de uso capilar de tipo emulsion, utilizando el aceite de aguacate
como principal ingrediente natural y siguiendo lineamientos de composicion establecidos

por agencias internacionales de certificacion de productos naturales.

Una vez formulado el producto, se realizaron ensayos de funcionalidad in vitro tales como
microscopia electrénica de barrido, gravimetria, resistencia al quiebre, calorimetria
diferencial de barrido y analisis termogravimétrico, con el fin de establecer la influencia
gue tienen los componentes de la formulacién en la funcionalidad para la cual fue
disefiado el producto y asi seleccionar la formulacidon cuya composicién resultd mas
promisoria para su evaluacion in vivo mediante corneometria, sebumetria y glosimetria,

aplicando un ensayo de media cabeza.

Mediante la realizacién de ensayos preliminares y la aplicacién de un disefio estadistico
experimental fue posible determinar la influencia de la composicién de la fase oleosa en
ciertas propiedades de las emulsiones como tamafio de gota y viscosidad y de esta
manera fue posible obtener formulaciones estables. Por otro lado, la aplicacién de los
ensayos de funcionalidad permitieron establecer que los tratamientos con aceite de
aguacate confieren un efecto de hidratacion al cabello tanto in vitro como in vivo, en

comparacion con los controles.

Palabras clave: Emulsiones, sustentacién de claims, eficacia cosmética,

tratamiento capilar, aceite de aguacate
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Abstract

Cosmetic products are an important element in consumers lives and recently, those that
are cataloged as natural or ecological have gained strenght due to the increased
importance that a growing population is giving to the toxicity of their daily use products,
not only for humans, but also for the eviroment. The present study was developed with
the aim of approaching the formulation of a cosmetic product of capillary use, using
avocado as the main natural ingredient and following composition guidelines established
by international certification agencies of natural products.

Once the product was obtained, functionality in vitro tests such as scanning electron
microscopy, gravimetry, mechanical tests, scanning diferential calorimetry and
thermogravimetric analysis were performed in order tu establish the influence of the
composition in the cosmetic efficacy of the product, allowing the selection of the
formulation whose composition was more promising for its in vivo evaluation using

corneometry, sebumetry and glossimetry, applying a half-head methodology.

By conducting preliminary tests and applying an experimental statistical design, it was
possible to determine the infuence of the composition of the oil fase on certain properties
of the emulsions such as the droplet size and viscosity, making it possible to obtain stable
formulations. On the other hand, the application of the functionality tests allowed to
stablish that the treatments with avocado oil confer a hydration effect to the hair both in

vitro and in vivo, as compared to the controls.

Keywords: Emulsions, claim substantiation, cosmetic efficacy, hair treatment,

avocado oil.
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1. Introduccion

Los productos cosméticos y de cuidado personal en la actualidad representan un
elemento primordial en la vida de las personas, dado que constituyen una herramienta
para embellecer el cuerpo, perfumarlo, corregir imperfecciones y demas funciones que si
bien en principio parecen superficiales, se relacionan de forma estrecha con sentimientos
de bienestar y salud. La importancia que confieren los consumidores a este tipo de
productos ha generado que la industria cosmética esté en constante crecimiento y que a
sSu vez sea una industria cambiante, ya que las caracteristicas de los productos que
genera exige que estén acordes con las tendencias aceptadas en el momento, no sélo en
lo gue a moda se refiere sino a aquellas relacionadas con los habitos de vida de las
personas, ideologias, entre otras. Esto Ultimo ha llevado a que la cosmética actual se vea
muy influenciada por las exigencias de los consumidores, la cual en cierta medida se ha
volcado hacia el uso de productos que contienen ingredientes naturales, los cuales se
relacionan directamente con ideas de seguridad, baja toxicidad, ausencia de reacciones

alérgicas y menos generacion de dafio al medio ambiente.

En consideracion a lo mecionado, en el presente estudio se pretende contribuir a los
estudios de formulacibn de un tratamiento de uso capilar que contiene aceite de

aguacate como principal ingrediente de origen natural y cuya formulacion estaria libre de
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otros materiales como cierto tipo de preservantes y tensioactivos, cuyo uso se ha visto
restringido por las nuevas exigencias de los consumidores. Con el uso del aceite de
aguacate se pretende a su vez aprovechar el potencial de especies vegetales presentes
en el pais que pueden ser explotadas de forma responsable para generar productos con
valor agregado. A este producto se le realizardn pruebas de funcionalidad in vitro e in
vivo con el fin de verificar y garantizar que se desempefia de acuerdo a la finalidad para

la cual fue formulado.

El aguacate (Persea americana Mill.) es el fruto de un arbol perteneciente a la familia
Lauraceae originario de Centro América y el sur de México. En términos botanicos se
clasifica en tres razas que se diferencian entre si en la madurez del fruto y en el

contenido de aceite de los mismos (1), como se observa en la Tabla 1-1.

Tabla 1-1. Contenido de agua y aceite de la pulpa y parametros fisicoquimicos del aceite

de aguacate (2).

Parametros del aguacate Parametros del aceite

Variedad Aceite (%)  Agua (%) I. Acidez (°) I. Peroxidos I Insaponificables

(mg Oz/kg)  Refraccion (%)
(20°C)

Fuerte 26,81 60,92 0,26 15,3 1,4705 2,59

Hass 22,99 66,98 0,65 15,0 1,4698 2,23

Reed 12,81 76,69 0,66 10,4 1,4705 5,34

Antillana 10,73 76,61 2,60 7,2 1,4701 2,12

Aunque el contenido de aceite en el aguacate puede variar segun la raza y la variedad,
diferentes estudios realizados principalmente con intereses alimenticios han llegado a
determinar el perfil lipidico del mismo concluyendo que el aceite de aguacate esta
constituido en su mayoria por A&cidos grasos insaturados, primordialmente por
monoinsaturados y el que se puede encontrar en mayor proporcién es el acido oleico

(3,4), como se puede observar en la Tabla 1-2.
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Tabla 1-2. Perfil lipidico del aceite de aguacate (Persea americana Mill, cv. Hass) (4).

Acidos grasos g/100 g
Miristico (C14:0) 0,05
Palmitico (C16:0) 15,51
Palmitoléico (C16:1) (n-7) 9,69
Estearico (C18:0) 1,81
Oléico (C18:1) (n-9) 57,30
Linoléico (C18:2) (n-6) 14,20
Linolénico (C18:3) (n-3) 0,80
Araquidonico (C20:0) 0,15
Eicosandico (C20:1) (n-9) 0,20
Behénico (C22:0) 0,19
Lignocérico (C24:0) 0,10
Polinsaturados 15,20
Monoinsaturados 67,16
Saturados 17,81
Omega 3 0,80
Omega 6 12,20

El acido oleico presente en mayor proporcion en el aceite de aguacate y en otros aceites
de origen vegetal de interés cosmético como el aceite de oliva, es utilizado ampliamente
en la formulacién de productos de administracion topica, sobre todo en emulsiones, dada
su capacidad de formar jabones con caracteristicas emulgentes al reaccionar con
compuestos alcalinos; sin embargo, los aceites vegetales a los que se les da mas amplio
uso en cosmética son aquellos que contienen una mayor fraccion insaponificable la cual
induce emoliencia, hidratacién, fotoproteccion y dermoproteccion mediante la activacion
del metabolismo cutaneo. Por lo anterior, estos aceites se incluyen en una gran variedad
de formulaciones antiedad, en protectores solares y en productos para el cuidado del
cabello (5). Algunos de los aceites mas empleados en cosmética se mencionan en la

Tabla 1-3, junto con los porcentajes de material insaponificable que contienen.
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Tabla 1-3. Contenido de material insaponificable de aceites vegetales incluidos en
preparaciones de uso tépico (5).

Aceite % Insaponificables
Karité 25-12
Aguacate 3-10
Maiz 15-3
Arroz 1-3
Ajonjoli 1-15
Soya 0,5-1,5
Oliva 06-1,2
Mani 0,2-0,9
Ricino 0,3-0,8
Coco 0,1-0,3

Existen una serie de pardmetros que pueden ser empleados para la caracterizacion del
aceite de aguacate desde el punto de vista fisicoquimico, ademas de su perfil lipidico.
Dentro de estos parametros se incluye el indice de acidez, el indice de peréxidos, el
indice de refraccién y el porcentaje de material insaponificable. En la literatura se
encuentran algunos estudios en los que se han realizado estas pruebas de
caracterizacion fisicoquimica del aceite de aguacate y en general los parametros
determinados oscilan en un rango de valores muy cercanos. En la Tabla 1-1 se muestran
los parametros mencionados anteriormente, determinados para cuatro variedades
distintas de aguacate en un estudio que pretendia realizar un experimento industrial de
obtencion del aceite de este fruto utilizando el mismo proceso de extraccion que se

emplea para la obtencion de aceite de oliva (2,6).

Un aspecto importante a considerar para la seleccion del método de preparacion del
producto es la estabilidad térmica que presente el aceite de aguacate; como se menciono
anteriormente, éste es un aceite vegetal rico en acidos grasos insaturados, los cuales
son mas susceptibles a la oxidacion inducida por calor que los acidos grasos saturados.
Sin embargo, en comparacion con otras frutas, el aguacate presenta un alto contenido de
esteroles (3,3 — 4,5 mg/g aceite) que son extraidos con el aceite junto con otros
componentes insaponificables; a estos compuestos se les atribuye un importante nimero
de beneficios tanto para la salud como para el propio aceite, dentro de los cuales se
incluye un efecto protector del mismo frente a procesos de calentamiento que pueden

generar degradacion y oxidacion de los componentes del aceite. De hecho, se ha
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observado que se presenta una variacion muy ligera de la composicion lipidica del aceite
de aguacate al ser sometido a calentamiento a 180°C, mostrando una estabilidad térmica
similar a la del aceite de oliva, ampliamente utilizado en procesos de coccién a altas

temperaturas (3).

Para la seleccién de los demas componentes del producto de uso capilar con aceite de
aguacate se tuvo en cuenta que en el mercado cosmético actual, los productos
denominados “organicos”, “naturales” o “ecolégicos” han tomado gran fuerza e
importancia, impulsados primordialmente por consumidores con una conciencia
incrementada acerca del cuidado del medio ambiente, que aprecian el hecho de emplear
productos cosméticos y de cuidado personal que son respetuosos con los recursos
naturales no solo por las materias primas que emplean sino a lo largo de todo su proceso
de elaboracién, ademés de la asociacion directa que hace el consumidor en la mayoria
de los casos entre lo natural y el cuidado de la salud y la seguridad de los productos que
utiliza a diario. Asi, actualmente los consumidores de cosméticos buscan adquirir
productos que ademéas de cumplir con la funcionalidad para la cual fueron disefiados,
tiendan a incluir ingredientes naturales, que sean amigables con el medio ambiente y que
ademas sean seguros. Lo anterior ha generado que algunos de las materias primas
anteriormente mencionadas como responsables de la funcién de un tratamiento capilar y
otros auxiliares de formulacion incluidos en los productos tales como los agentes
preservantes se vean restringidos en su uso, planteando el reto de reemplazarlas por

otros materiales, sin comprometer la funcién que ejercen dentro de la formulacion (7,8).

Estos materiales con los que se tiende a reemplazar las materias primas de uso comudn
cuyo origen en muchos casos es sintético o petroquimico, son aquellos denominados
ingredientes naturales, definidos como un extracto no transformado obtenido mediante un
proceso fisico o mediante produccién agricola de una fuente natural, bien sea animal,
vegetal o mineral o los denominados productos de origen natural que son aquellos que a
pesar de provenir de la naturaleza, han sido sometidos a un proceso de transformacion
gue no resulta perjudicial para el medio ambiente. Una caracteristica importante para que
las materias primas y productos terminados sean considerados naturales o ecoldgicos es
gue sean obtenidos mediante practicas de agricultura orgénica, ecologica o bioldgica, la
cual estd basada en “la utilizaciébn optima de los recursos naturales sin emplear

productos quimicos de sintesis u organismos genéticamente modificados, ni para abono
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ni para combatir plagas, logrando de esta forma productos organicos mientras se

conserva la fertilidad de la tierra y se respeta el medio ambiente” (7).

La regulacién de este tipo de productos es variable de un pais a otro. En el caso de la
Union Europea, aunque no hay una normativa consolidada que establezca todas las
condiciones de contenido de materias primas, origen de las mismas, etiquetado, entre
otras que deben cumplir estos productos, si existen organizaciones no gubernamentales
gue han establecido criterios para certificar productos cosméticos como naturales o
ecologicos, confiriéndoles un sello de certificacion que los productos podran llevar en el
envase, permitiendo su reconocimiento por parte de los consumidores (7). A continuacion
se describen los criterios mas relevantes que son tenidos en cuenta por los principales

organismos certificadores de Europa.

ECOCERT: es un organismo de control y certificacion que fue creado en 1991 en Francia
con el fin de desarrollar las practicas de agricultura ecoldgica y otorgar reconocimiento o
certificacion a aquellas organizaciones o productos que empleen esta forma de

produccion (9).

Esta organizacion se basa en tres principios fundamentales para establecer su estandar
de certificaciéon. En primer lugar, para poder garantizar que un producto cosmético puede
ser considerado como respetuoso con el medio ambiente, es necesario que los
ingredientes que incluye dentro de la formulacion provengan de recursos naturales
renovables y adicionalmente que los procesos de transformacion a los que son
sometidos sean respetuosos con el entorno, para lo cual Ecocert verifica la ausencia de
ciertos materiales como ingredientes de origen animal (aquellos que requieran su
sacrificio), transgénicos, nanoparticulas, perfumes y colorantes de origen sintético,
materiales petroquimicos, silicona, glicoles como el polietilenglicol, compuestos de
amonio cuaternario y la mayoria de los conservantes incluyendo parabenos y
fenoxietanol, ademas de comprobar que los envases en los que se entregue el producto

sean biodegrables o reciclables (7,9).

En segundo lugar, para que los productos cosméticos obtengan una certificacion, deben
contener un porcentaje minimo de ingredientes que sean naturales o que provengan de
la agricultura ecolégica; aunque en todos los casos por lo menos el 95% de todos los
ingredientes utilizados dentro de la formulacion deben ser naturales o de origen natural,

Ecocert otorga dos etiquetas distintas segun el porcentaje de ingredientes incluidos en la
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formulacion que son obtenidos mediante agricultura ecolégica, las cuales de describen

en la Tabla 1-4 (9).

Tabla 1-4. Etiquetas otorgadas por Ecocert a productos cosméticos (9).

Etiqueta Cosmética Ecolbgica

Etiqueta Cosmética Natural

v' Por lo menos el 95% de
ingredientes vegetales incluidos en
la formulacibn son producto de

agricultura ecoldgica.

v" Por lo menos el 10% de la totalidad
de los ingredientes de

formulacion son  producto
agricultura ecoldgica.

Por lo menos el 50% de Ilos
ingredientes vegetales incluidos en
la formulacibn son producto de
agricultura ecoldgica.

Por lo menos el 5% de la totalidad
de los ingredientes de la
formulacion son producto de
agricultura ecoldgica.

El tercer principio est4 dado por el control que ejerce la organizacion Ecocert sobre los
fabricantes de productos ecoldgicos o naturales mediante la realizacion de auditorias,
con el fin de comprobar que todas las exigencias de certificacion sean cumplidas a lo
largo de todo el proceso de fabricacion del producto, incluyendo los materiales que deben
utilizarse asi como las proporciones que deben ser incluidas, los procedimientos
empleados en la fabricacién, los envases y empaques utilizados, las condiciones de
almacenamiento y transporte de materias primas y almacenamiento tanto de materias
primas como de producto terminado, gestion de la energia, los residuos y las emisiones

generadas, entre otros (7,9).

BDIH: es una asociacion de industrias alemana que desde 1996 estableci6é guias para la
certificacion de productos cosméticos naturales. Esta organizacion tiene en cuenta para
la certificaciébn que los cosmeéticos declarados como naturales utilicen materias primas
gue sean obtenidas de manera controlada mediante cultivo o colecta en la naturaleza,
ademas de considerar de gran importancia el impacto ecoldgico que cada producto
pueda tener en el medio ambiente. Para garantizar lo anterior, se espera del fabricante
una serie de compromisos incluyendo la proteccion de especies amenazadas, no llevar a
cabo manipulacién y/o modificaciébn genética, evitar en la medida de lo posible los
procesos quimicos de transformacion, el uso de materiales renovables y biodegradables
y uso de la menor cantidad de materiales de envase y empaque que sea posible (8); en
la Tabla 1-5 se incluyen los factores fundamentales que tiene en cuenta la organizacion

BDIH para la certificacion de cosméticos naturales.
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Tabla 1-5. Aspectos fundamentales para la certificacibn de cosméticos naturales por

parte de BDIH (10).

Tbpico

Criterio

Materias primas de
origen vegetal

Deben ser materiales organicos certificados, es decir, “aquellos que son
obtenidos en concordancia con estandares internacionales reconocidos de
agricultura organica y recoleccién silvestre organica” (11). Para reconocer
una materia prima organica es necesario presentar un certificado de origen
de un organismo de inspeccidon reconocido para tal fin y debe existir
evidencia de que el material no ha sufrido alteraciones antes de su uso (10).

Materias primas de
origen animal

Estd permitido el uso de materias primas producidas por animales, no asi
aqguellas obtenidas de vertebrados muertos.

No se permite realizar pruebas en animales de los productos terminados ni el
uso de materias primas probadas en animales después de diciembre de
1997.

Materias primas de
origen mineral

En general se admite el uso de sales inorganicas y minerales, acidos y bases
a excepcién de las que se prohiben especificamente.

Procesos de Procesos fisicos, enzimaticos y microbiol6gicos y métodos quimicos como
produccion hidrélisis, hidrogenacién, esterificacion, reduccion y oxidacion.

Sustancias no Colorantes organicos sintéticos, fragancias sintéticas, materias primas
permitidas etoxiladas, siliconas y productos derivados del petréleo como parafinas.

Preservacion

Se admite el uso de &cido benzoico, &cido salicilico, &cido ascorbico y acido
dehidroacético (junto con sus sales) y de alcohol bencilico.

Fragancias Fragancias naturales que cumplan con la norma ISO 9235 o fragancias de
origen hiotecnoldgico.

Irradiacion No esta permitida para el tratamiento de materias primas o productor

radioactiva terminados.

COSMEBIO®: Asociacién Profesional Francesa de Cosmética Bioldgica y Ecoldgica,

surgida en el afio 2002 con el fin de fundar una industria cosmética ecoldgica y natural

gue utilice materias primas generadas mediante agricultura ecolégica. Esta organizacion

establece una serie de especificaciones que deben ser cumplidas por el fabricante para

gue un producto cosmético sea certificado como biol6gico, relacionadas con diferentes

aspectos (7,12):

a. Relacionadas con el producto: seleccion de materias primas, prefiriendo aquellas que

son de origen natural como aceites y ceras vegetales. Se prohibe el uso de aceites

minerales o sintéticos, perfumes y colorantes de sintesis, materiales petroquimicos y

materias primas de origen animal. Adicionalmente, restringe el uso de conservantes y

tensioactivos.
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b. Relacionadas con los consumidores: la informacién suministrada acerca del producto y
los materiales de partida debe ser clara, completa y veridica.

c. Relacionadas con el medio ambiente y la biodiversidad: se debe respetar y preservar
el biotipo en la seleccidon y produccion de las materias primas; adicionalmente, los
productos no deben probarse en animales y los envases y empaques deben ser
reciclables o biodegradables.

d. Relacionadas con la sociedad: es necesario que se favorezca el comercio justo y el
desarrollo sostenible por parte de productores de paises en desarrollo.

De acuerdo con las especificaciones anteriores, Cosmebio® otorga dos etiquetas distintas
a los productos cosméticos que certifica. Las caracteristicas que se deben cumplir para

obtener los sellos de esta organizacion se muestran en la Tabla 1-6.

Tabla 1-6. Niveles otorgados por Cosmebio® a productos cosméticos certificados (7,12).

Nivel BIO

Nivel ECO

v

v

El producto contiene por lo menos
95% de ingredientes naturales o
derivados de fuentes naturales.

Por lo menos el 95% de los

ingredientes vegetales son
producidos mediante agricultura
organica.

El producto debe contener por lo
menos 10% de ingredientes
producidos de agricultura organica
en su composicion.

El producto contiene por lo menos
95% de ingredientes naturales o
derivados de fuentes naturales.

Por lo menos el 50% de los

ingredientes vegetales son
producidos mediante agricultura
organica.

El producto debe contener por lo
menos 5% de ingredientes
producidos de agricultura organica
en su composicion.

En 2002, estas tres organizaciones junto con las agencias de certificacion de productos
organicos y naturales de Italia (ICEA) y el Reino Unido (Soil Association) se unieron para
cooperar en el desarrollo de un Unico estandar de certificacibn armonizado,
reconociéndolo como la mejor alternativa tanto para el desarrollo de las industrias como
para la claridad y confianza de los consumidores. Asi, en enero de 2010 entrd en rigor el
COSMOS-standard, el cual aplica para productos cosméticos catalogados como

organicos 0 naturales y sus principios incluyen la promocion del uso responsable de
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recursos naturales, de procesos de manufactura limpios y de productos provenientes de
agricultura organica que sean respetuosos con la salud humana, el medio ambiente y la

biodiversidad y la integracion y desarrollo del concepto de “quimica verde” (13).

Bajo las condiciones en las que se desarrollé el presente trabajo, no resulta viable
cumplir con todas las condiciones anteriormente mencionadas para que el producto sea
declarado como natural o ecoldgico por alguna agencia de certificacidon, sin embargo es
posible seguir algunos de sus lineamientos con el fin de obtener un producto que
contenga una alta proporcion de componentes de origen natural y que adicionalmente
pueda incluir claims que sean acordes con las exigencias actuales del mercado como por
ejemplo “libre de parabenos” y “libre de tensioactivos”, ademas de aquellos relacionados

con su funcionalidad.

Uno de los claims que ha tomado mas importancia en los Ultimos afios en productos
cosmeéticos de origen natural o ecoldgico es el de ausencia de parabenos, aunque estos
agentes preservantes se encuentren aun presentes en el 75-90% de los productos
cosméticos disponibles en el mercado; recientemente su presencia en diferentes tipos de
productos ha venido siendo cuestionada e incluso rechazada por grupos de
consumidores que han tenido acceso a la gran cantidad de informacién disponible que
muestra los posibles efectos adversos asociados al uso de cosméticos que contienen
este tipo de preservantes debido a su rapida absorcién cutanea, dentro de los cuales los
mas destacados son los efectos disrruptores sobre el sistema endocrino y las reacciones
de sensibilizacion sobre la piel (14). Por otro lado, el uso de agentes emulsificantes
tradicionales como ingredientes cosméticos se ha ido limitando en los Ultimos afios por
requerimientos tanto legales como de los consumidores, los cuales exigen que los
productos estén libres de sustancias toxicas o irritantes, deben ser biocompatibles y

ademas deben tener una alta aceptabilidad ecoldgica (15,16).

Si bien no se cuenta con informacion cientifica disponible en la cual se formulen
productos cosmeéticos que incluyan los elementos que se consideraran en el presente
estudio, se tuvo en cuenta la informaciébn mencionada anteriormente para plantear una

serie de estrategias y alternativas de formulacion que se explican mas adelante.
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Para el desarrollo del presente trabajo de investigacién, se plantearon los siguientes
objetivos, considerando el marco conceptual previamente explicado.

Objetivo General

Contribuir al estudio de formulacién de un producto cosmético de aplicacion capilar,
basado en aceite de aguacate.

Objetivos especificos

Evaluar la influencia de la composicion de la fase oleosa sobre algunas propiedades
fisicoquimicas de la formulacion, mediante el empleo de un disefio estadistico

experimental.

Evaluar la incidencia de la composicion de la formulacién en la funcionalidad del producto

capilar






2.Formulacion del producto cosmético

En el siguiente capitulo se describen los aspectos tedricos que se tuvieron en cuenta, la
metodologia que se siguié y los resultados logrados para la aproximacion a la
formulaciéon de un producto cosmético de uso capilar que contiene aceite de aguacate
como ingrediente principal. Dichos aspectos estan enfocados al planteamiento inicial del
desarrollo de un producto tipo emulsién, con una composicion acorde con los
requerimientos de agencias internacionales certificadoras de productos llamados
“naturales” o “de origen natural’. Este enfoque permite soportar claims que resulten
atractivos para un grupo creciente de consumidores que exige la presencia o ausencia de
ciertos ingredientes en los productos que utilizan diariamente, como lo son los de aseo y
limpieza, debido a la asociacion de lo natural con ideas no sélo de belleza sino también

de bienestar, baja toxicidad y en general, de inocuidad.

Teniendo en cuenta la manera en la que la fibra capilar puede verse deteriorada y las
manifestaciones de dicho deterioro, se enumeran los componentes que deberia incluir
una crema para tratamiento capilar y posteriormente se plantean alternativas para que
dichos componentes, en la medida de lo posible, cumplan con las restricciones
planteadas por las agencias internacionales certificadoras en lo que a materias primas se
refiere. Una vez establecida la composicion basica de la formulacién, se llevan a cabo
ensayos preliminares para justificar la inclusion de cada uno de los componentes de la
fase oleosa, haciendo énfasis en la influencia que cada uno de estos materiales tiene en

la estabilidad y caracteristicas fisicas de las emulsiones.
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Una vez concluidos los ensayos preliminares, se procede al planteamiento de un disefio
estadistico experimental de tipo Plackett-Burman con el fin de establecer el nivel en el
cual las variables consideradas criticas para la formulacién y el proceso de preparacion
de las emulsiones, permiten la obtencibn de pardmetros que favorezcan Ilas
caracteristicas fisicas y de estabilidad de las mismas. Finalmente, a las emulsiones
obtenidas por medio de dicho disefio, se les realizan una serie de pruebas de
caracterizacion que a su vez permiten la seleccién aquellas formulaciones con mejores
propiedades para ser evaluadas en la siguiente etapa, relacionada con las pruebas de

funcionalidad in vitro e in vivo.
2.1 Aspectos teoricos

El cabello humano estd conformado por fibras de aproximadamente 50-100 micrometros
de diametro, las cuales estan constituidas por células muertas ricas en proteinas, dentro
de las cuales la que se encuentra en mayor proporcion es la queratina (65-95% del
cabello, dependiendo del contenido de humedad del mismo), la cual es responsable de
conferir a la fibra capilar su elevada resistencia mecanica debido a la alta proporcién de
subunidades de cistina que contiene. Dichas subunidades presentes en las proteinas del
cabello, especialmente en la queratina, forman enlaces disulfuro entre los atomos de
azufre que contienen generando una estructura altamente entrecruzada, razén por la cual
confieren resistencia mecanica a la fibra capilar; adicionalmente, en el cabello hay una
gran cantidad de enlaces peptidicos y por ende abundan los grupos —CO y —NH los
cuales permiten la formacion de puentes de hidrégeno entre las cadenas peptidicas
adyacentes, aumentando el efecto de entracruzamiento. Ademas de proteinas, el cabello
contiene lipidos, agua, pigmentos y otros compuestos en muy bajas proporciones, como
se puede observar en la Tabla 2-1 (17,18).

La fibra capilar esta compuesta por tres capas: la médula, la corteza y la cuticula. Esta
tltima, al ser la mas externa es aquella que entra en contacto de forma privilegiada con
los productos cosméticos. La capa mas externa de la cuticula, denominada epicuticula,
se caracteriza por tener una capa hidrofobica conformada por lipidos que se encuentran
unidos covalentemente a las proteinas del pelo, dentro de los cuales el principal es el
acido 18-metil-eicosandico (18-MEA), que actia como una barrera lubricante, confiriendo

una superficie hidrofébica y baja friccion entre las fibras; estos &cidos grasos de la
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superficie pueden ser removidos parcialmente de la cuticula y los enlaces de las
subunidades de cistina de la queratina pueden ser oxidados generando &cido cistéico
gue al ionizarse en agua hace que la fibra adquiera una carga superficial negativa,

dejando el pelo seco, sin brillo y dificil de manejar (17,18).

Tabla 2-1. Especies quimicas principales presentes en el cabello humano (18).

Queratina 65 —-95%

Aminoacidos (Cistina) ® - ®
e | e
CO, COs

Lipidos Estructurales y libres
Acido — 18 — metileicosanoico (18-MEA) (CHz)16 o0m
HSC’\r/\/\/\/\/\/\/\/\r
CHj
Agua Hasta 30%
Pigmentos y elementos traza Melanina

Existen una gran variedad de factores, incluyendo la exposicion al sol o a altas
temperaturas e incluso el uso de otro tipo de productos cosméticos capilares como tintes
y shampoo que alteran la capa de &cidos grasos que se encuentran normalmente unida
de forma covalente a la superficie de las fibras capilares, lo cual genera que estas ultimas
estén mas expuestas al dafio y tengan un aspecto indeseado; lo anterior impulsa el
desarrollo de productos como mascarillas, acondicionadores y tratamientos capilares los
cuales se utilizan principalmente despues del lavado del cabello y cuya funcion primordial
es mejorar de forma significativa el aspecto, brillo, sensacién al tacto y la facilidad para

manejar el cabello, al ser utilizados regularmente (17,19).

Es comdn encontrar que los cosméticos de uso capilar empleados como tratamientos

para el cabello sean cremas o emulsiones las cuales ademas de dar brillo, flexibilidad y
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sensacion de humectacion, tienen un efecto acondicionador y humectante, gracias a los
componentes oleosos incluidos dentro de la fase oleosa de la misma, los cuales pueden
ser considerados como los principales ingredientes de este tipo de formulaciones. Los
productos tipo emulsién que son aplicados en el cabello como acondicionadores o
tratamientos capilares son cosméticos destinados a ser empleados después del lavado
con shampoo con el fin de ajustar las condiciones de la superficie de la fibra capilar tras
este proceso ya que, como se mencion6 anteriormente, se tiende a remover parte de los
componentes lipidicos que recubren dicha fibra y se genera una carga superficial
negativa que brinda caracteristicas indeseables al cabello (18,19).

Las emulsiones o0 cremas son sistemas heterodispersos compuestos por dos fases
liqguidas que en condiciones normales no son miscibles por lo cual es necesario incluir
agentes emulsificantes que permiten la obtencién de un sistema estable y homogéneo.
En general, las emulsiones estdn compuestas por una fase oleosa constituida por
materiales lipidicos, una fase acuosa en la que se incluyen los materiales hidrofilicos, un
sistema emulsificante, que puede variar en su composicién y otra serie de ingredientes
como preservantes, agentes quelantes y perfumes; existe una gran variedad de
emulsiones segun la organizacién que tenga una fase en la otra, incluyendo sistemas

aceite en agua (o/w), agua en aceite (w/0) y emulsiones multiples (w/o/w) (20,21).

Para cumplir la funcién de ajustar las condiciones de la superficie de la fibra capilar tras
procesos que puedan alterarla tales como el lavado, los tratamientos capilares y las altas
temperaturas, los acondicionadores comunmente incluyen en su formulacién un
tensioactivo catiénico, una fase lipidica constituida principalmente con alcoholes grasos y

aceites con funcién emoliente, una silicona y agua (18,19).

El uso del tensioactivo catiénico dentro de este tipo de formulaciones esta dado por su
capacidad de adsorberse electrostaticamente en la superficie del cabello (con carga
negativa) lo cual genera una neutralizacion de la carga superficial y por ende una
reduccion en el coeficiente de friccion, haciendo a su vez que las fibras queden cubiertas
por los grupos lipofilicos que generan sensacion de suavidad. Por otro lado, la interaccion
entre este tipo de surfactante, los alcoholes grasos de alto peso molecular y el agua, dan
lugar a la formacion de un gel con estructura lamelar en el cual se pueden dispersar
goticulas de aceites emolientes que generan una fina capa protectora sobre el cabello

que ademas permanece en la superficie del mismo una vez se ha enjuagado el producto.
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Los alcoholes grasos tienen una funcion humectante y lubricante aunque la principal
fuente de lubricacién incluida en el producto es la silicona, la cual da al cabello la

sensacion de suavidad final (18,19).

Para la presente formulacion, el aceite incluido en la fase oleosa de la emulsion es el
aceite de aguacate, el cual es ampliamente utilizado en productos para el cuidado de la
piel tales como lociones de proteccion solar, cremas limpiadoras y humectantes, asi
como en shampoos, acondicionadores para el pelo y bases de maquillaje (1). Sus
propiedades y composicion fueron mencionadas en la introduccion del presente trabajo.

Para lograr la formulacion de un producto cosmético de uso capilar basado en aceite de
aguacate que siga algunos lineameamientos de los llamados productos “naturales”
certificados por las instituciones internacionales que ya se mencionaron con anterioridad,
se plantearon una serie de alternativas para la formulacién, las cuales se describen a

continuacion:

1.Uso de agentes emulsificantes alternativos a agentes tensioactivos convencionales

Las emulsiones son dispersiones coloidales formadas por al menos dos liquidos
inmiscibles, uno de los cuales constituye la fase interna del sistema y se encuentra
disperso en forma de goticulas en el seno del otro liquido, conocido como fase externa o
continua. Las emulsiones son sistemas termodinAmicamente inestables debido a que las
fuerzas cohesivas existentes entre las moléculas de cada uno de los liquidos que las
conforman, manifestadas como la energia o tensién interfacial entre ambas fases, son
superiores a las fuerzas adhesivas que puedan presentarse entre las moléculas de un
liquido y otro, lo cual genera que éstos tiendan a separarse en dos fases facilmente
diferenciables en un periodo de tiempo corto tras haber sido mezclados; segun lo
anterior, en la preparacion de una emulsién es indispensable la inclusiébn de un agente
emulsificante, el cual puede ser un agente tensioactivo, un hidrocoloide o un sélido
finamente dividido, que mediante la generacibn de una capa monomolecular,
multimolecular o particular, respectivamente, alrededor de las goticulas de la fase interna
de la emulsion evita que estas se unan nuevamente y se de la separacion de fases
(22,23).
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Los agentes tensioactivos son moléculas de naturaleza anfifilica, es decir, poseen
afinidad tanto por medios acuosos o polares como por medios oleosos 0 apolares; esta
caracteristica, les confiere la capacidad de ser absorbidos en las interfases, en el caso de
las emulsiones en la interfase liquido-liquido, formando una capa monomolecular en la
cual cada molécula se orienta segun la afinidad por cada uno de los liquidos
involucrados, generando asi la disminucién de la tension interfacial y por ende de la

tendencia a la coalescencia de las goticulas de la fase interna (22).

En la actualidad, existen muy pocos cosméticos que no contengan tensioactivos dentro
de su composicion; de hecho, estos materiales constituyen en muchas ocasiones el
componente que permite crear y mantener las caracteristicas deseadas para un producto
cosmético, tanto en funcionalidad como en aspecto. Aunque la seleccién de un agente
tensioactivo para un producto cosmético convencional esta limitada principalmente por
factores como el olor y el color, (caracteristicas que no deben afectar la estética de un
producto terminado) la pureza y la seguridad de los mismos, en la base de datos de la
Unidén Europea de sustancias e ingredientes cosméticos (Coslng) se pueden encontrar

mas de 2500 materiales distintos dentro de la funcionalidad de surfactante (24,25).

En contraparte a lo anterior, los agentes tensioactivos constituyen uno de los materiales
gue mayor polémica generan en la composicion de un producto cosmético, debido a que
la mayoria de ellos son moléculas etoxiladas, provenientes de procesos de sintesis, lo
cual los hace incompatibles con los requerimientos de las agencias certificadoras de
productos naturales. Por otro lado, es conocido que una de las grandes desventajas de
este tipo de material es su potencial para generar alergias e irritaciones dérmicas, como
consecuencia de diversos tipos de interacciones de los mismos con diferentes
componentes de la piel como lo son la union a proteinas presentes en el estrato cérneo
generando su desnaturalizacion, la solubilizacién de lipidos epidermales e intercelulares
lo cual conlleva al deterioro de la funcion barrera de la piel y al aumento de la pérdida de
agua transepidermal y permeacion de diferentes sustancias a través de la piel y la
interaccidn con células como corneocitos y células de Langerhans, las cuales participan
en procesos inmunes (26,27). Debido a que estas interacciones son dependientes
principalmente del tiempo de contacto, de la concentracion y del tipo de tensioactivo (27),
la industria cosmética se encuentra cada vez con mayores retos para utilizar estos

materiales de forma segura e incluso para reemplazarlos por otros que ademas de
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presentar un mayor grado de inocuidad, sean mas atractivos para un grupo creciente de
consumidores que cada vez tienen mas acceso a una gran cantidad de informacion

acerca de los productos que consumen y utilizan a diario.

De acuerdo con lo anterior, los sistemas emulsificantes verdes, sostenibles y ademas
costo efectivos, alternativos a los tradicionales, son un area clave de desarrollo en el
mercado cosmeético y de cuidado personal, por lo cual en el presente trabajo se evalla
como posible sistema emulsificante del producto a desarrollar, los productos incluidos
dentro de una linea consistente en emulsificantes no etoxilados basados en propanodiol
derivado de la fermentacion de fuentes vegetales renovables, a diferencia de otros
glicoles que son derivados del petréleo; lo anterior, sumado a que la produccion de este
material de partida de fuentes vegetales renovables reduce en un 40% la energia
consumida y los gases emitidos en su produccion, contribuye a que esta linea de
emulsificantes haya sido reconocida por Ecocert® como 100% de origen natural, de
acuerdo con el Natural and Organic Cosmetic Standard. La linea esta compuesta por tres
agentes emulsificantes, de los cuales se utilizaron dos en la presente investigacion: el
primero de ellos, Lipomulse® Eco H (en adelante LMH), con alto HLB, esta compuesto
por una mezcla de ésteres de estearato de un copolimero de propanodiol y glicerina; el
segundo, Lipomulse® Eco L (en adelante LML), es un emulsificante de bajo HLB y es el
estearato de propanodiol (28). En adelante, el sistema emulsificante conformado por
LMH y LML sera demoninado LM.
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Figura 2-1. Estructura quimica de emulsificantes naturales empleados en la formulacion.
A: Emulsificante de alto HLB (LMH), INCI (propuesto): Poli(Glicerin/Propanodiol)
Estearatos. B: Emulsificante de bajo HLB (LML), INCI (propuesto): Propanodiol Estearato
(28).
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La segunda alternativa para la emulsificaciéon del producto formulado en el presente
trabajo, consiste en la preparacion de las llamadas “Pickering emulsions”, emulsiones
gue conservan las mismas propiedades y caracteristicas de una emulsién clasica de
cualquier tipo (o/w, w/o e incluso multiple) pero que es estabilizada con particulas sélidas
y nho con agentes tensioactivos. EI mecanismo mediante el cual algunos soélidos de
tamafio nanométrico tienen la capacidad de estabilizar emulsiones es la adsorcion de
dichas particulas sélidas en la superficie de las goticulas que forma una fase dispersa en
una fase dispersante, la cual constituye la interfase entre ambos materiales. Para que
dicha adsorcién pueda ocurrir en la interfase, es necesario que las particulas sélidas
puedan ser mojadas tanto por la fase acuosa como por la fase oleosa; si la afinidad del
sélido por una de las fases es significativamente mayor, este se encontrara suspendido
en dicha fase y no se ubicara adecuadamente en la interfase para estabilizar la emulsion.
Asi, la adsorcién mas fuerte se logra cuando el angulo de contacto del sélido es cercano
a 90° y por lo tanto estas condiciones corresponden a la obtencion de los sistemas mas
estables. Ademés de ser adsorbidas en la interfase, las particulas solidas pueden

contribuir a la estabilizacion de la emulsién al ubicarse en la fase continua de la emulsién
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dandole estructura a la misma y por lo tanto evitando la coalescencia de las goticulas

dispersas, como se muestra en la Figura 2-2 (15,16).

Figura 2-2. Posible localizacion de las particulas solidas dentro de las emulsiones; (a, d):

en la interfase. (b, e): en la fase continua (15).
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Existen una gran variedad de materiales sélidos que cumplen con la condicién de ser
parcialmente humectables por fases oleosas y acuosas y por lo tanto, que pueden ser
empleados en la estabilizacion de este tipo de emulsiones. Estos materiales pueden ser
inorganicos como el carbonato de calcio, la silica, las arcillas y el sulfato de bario o
pueden ser de origen organico o biolégico como los polisacaridos (celulosas, almidones),
proteinas e incluso células, bacterias y esporas; estos ultimos han sido objeto de estudio
en los Ultimos afios debido a que por su origen y caracteristicas suelen ser
biocompatibles y biodegradables, lo cual hace que sean de gran interés para su uso en la

industria farmacéutica (15,16).

El primer material a evaluar en la formulaciébn de las emulsiones estabilizadas con
particulas es la celulosa microcristalina (denominada en adelante CM), un derivado
purificado y parcialmente despolimerizado de la celulosa, disponible comercialmente
como un polvo blanco inodoro e insipido, insoluble, quimicamente inerte, cristalino y

poroso, obtenido mediante el tratamiento de a-celulosa proveniente de material vegetal
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fibroso con &cidos minerales (29,30). En la literatura se ha reportado que es posible
obtener emulsiones estabilizadas Unicamente con celulosas con tamafios de particula
micromeétricos y nanométricos (5nm - 52um), sin necesidad de incorporar tensioactivos;
estos materiales tipicamente dan lugar a emulsiones de tipo O/W dada su elevada
hidrofilicidad, sin embargo la presencia de grupos hidrofébicos en su estructura permite

gue se ubique en la interfase aceite-agua (15).

El segundo material empleado para la formulacion de “Pickering emulsions” es un
almidén modificado obtenido del maiz ceroso conocido comercialmente como N-
Creamer® (en adelante NC), con caracteristicas anfifilicas que le permiten actuar como
emulsificante ademas de conferir viscosidad al medio en el que se encuentra disperso
(31). Varios estudios recientes demuestran que los almidones modificados con forma
regular y tamafio de particula reducido pueden ser utilizados para la estabilizacién de
emulsiones de tipo O/W; debido a que los almidones en general tienen un grado de
hidrofilicidad alto, es necesario llevar a cabo su modificacién quimica (generalmente
mediante esterificacion con anhidrido octenil succinico), con lo cual las particulas,
aungue son humectadas predominantemente por la fase acuosa de la emulsién, pueden
ubicarse en la interfase de ambos liquidos, llevando a cabo la estabilizacion del sistema
(32).

2. Uso de agentes preservantes permitidos para la formulacién de productos naturales

Como se menciond anteriormente, las organizaciones que se ocupan de certificar
productos naturales admiten en general la inclusién de acidos como el acido benzoico,
acido salicilico, acido ascorbico y acido dehidroacético y sus sales, ademas del alcohol

bencilico como agentes preservantes dentro del producto (10,12).

Si bien los cosméticos no son productos que incluyan esterilidad dentro de sus requisitos,
estos deben cumplir con la calidad microbiolégica apropiada con el fin de proteger la
salud de los consumidores y las caracteristicas de la formulaciéon durante su vida util,
teniendo en cuenta que estos productos son altamente susceptibles a la contaminacién
microbiana debido a su composicién y modo de uso; dicha contaminaciéon puede ocurrir

en cualquier etapa de la produccion o del uso del mismo (33).
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En la mayoria de productos cosméticos, se evita la contaminacion y el crecimiento
microbiano mediante la inclusibn de agentes preservantes como los parabenos y el
fenoxietanol, sin embargo recientemente se ha empezado a hacer mas énfasis en que
estos compuestos tienen efectos estimulantes sobre la piel como el incremento de la
sensibilidad a la luz ultravioleta, lo cual compromete la seguridad de los consumidores al
utilizar el producto; por lo anterior, las cantidades de estas sustancias en los cosméticos
se encuentra regulada y cada vez es mayor la tendencia a buscar alternativas a las

mismas para mantener la calidad microbioldgica de los productos cosméticos (34).

Para la presente formulacién se plantea el uso de &acido benzoico como agente
preservante, el cual es un compuesto organico cristalino que posee propiedades
antimicrobianas en su forma no disociada, lo cual implica que su actividad dependera del
pH y serd maxima cuando éste se encuentre entre 2.5 — 4.5; por encima de pH 5, cuando
el acido se encuentra disociado, su actividad es practicamente nula. Este compuesto
presenta una actividad moderada frente a bacterias gram positivas, hongos y levaduras,

es levemente activo frente a bacterias gram negativas e inactivo frente a esporas (35,36).

3. Inclusién de una aminosilicona en la formulacion

Debido a que en la presente formulacién no se pretende incluir el agente tensioactivo
catidnico caracteristico de los tratamientos y acondicionadores capilares, cuya funcion es
neutralizar la carga superficial de la fibra capilar, se buscara reemplazar dicha funcién
con una aminosilicona, cuya naturaleza es catidnica. Por otro lado, las siliconas son
incluidas como la principal fuente de lubricacion del producto y por lo tanto son en gran
parte responsables del acabado final que se obtiene al utilizar este tipo de producto. Asi,
el uso de este material implica cubrir dos funciones del tratamiento capilar o
acondicionador ya que la fuerte atraccion electrostatica que tiene hacia la superficie del
cabello hace que se pueda neutralizar rdpidamente la carga negativa de la misma y
adicionalmente genera una capa protectora y lubricante que protege la superficie de la

fibra capilar evitando nuevos dafios sobre la misma (18).

La aminosilicona incluida en la formulacién, es un polidimetilsiloxano (amodimeticona)

gue contiene grupos amino primarios de naturaleza organica que le confieren una
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capacidad de acondicionamiento del cabello mejor y prolongada, dada la alta afinidad del

polimero por la fibra capilar (37,38).

Figura 2-3. Férmula quimica de la aminosilicona incluida en la formulacion (37).

CH3( CH3)( CHs) CHs
| I | |
CHsSi10-Si {1O-Si -+ OSiCH3
| I | |
CHy | CH R CH

3 3 X | Y 3

Esta silicona provee una serie de beneficios al ser utilizada en niveles del 1-4% en
productos de acondicionado que requieren enjuague después de su uso (Rinse-off),
dentro de los cuales se incluyen un acondicionado intensivo en cabellos deteriorados, un
aumento en la facilidad de peinado tanto en cabello himedo como en cabello seco, un
aumento en la sensacién de suavidad y brillo del cabello y una reduccién del frizz
causado por estatica. Adicionalmente, a diferencia de otras aminosiliconas que se
encuentran disponibles comercialmente como materiales coprocesados, este excipiente
no contiene ningun tipo de emulsificante ni preservante en su composicién, no ha sido
probado en animales ni contiene ingredientes derivados de estos, no se bioacumula y es
biodegradable, lo cual lo hace apropiado para el perfil de producto que se espera
desarrollar (37,38).

Teniendo en cuenta los elementos considerados hasta ahora, se siguié la metodologia

descrita a continuacién para la formulacién del producto cosmético de uso capilar.
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2.2 Metodologia

2.2.1 Materiales

Agua destilada, benzoato de sodio (grado farmacéutico, Disproalquimicos S.A., Lote
20101028, Colombia), alcohol cetilico (grado farmacéutico, Proquimicas JG, Lote
141115, Colombia), alcohol estearilico (grado farmacéutico, Proquimicas JG, Lote
896584, Colombia), aceite de oliva (grado alimenticio, La Espafiola, Lote 02616, Espafia),
aceite de aguacate (Lote 07092016, Colombia), Lipomulse® Eco H (grado cosmético,
Vantage, Lote 604-82, EEUU), Lipomulse® Eco L (grado cosmético, Vantage, Lote 604-
87, EEUU), Avicel® PH-301 (grado farmacéutico, FMC BioPolymer, Lote P1215C, EEUU),
N-Creamer® 46 (grado alimenticio, Ingredion, Lote GD 7304, EEUU), Dow-Corning® 2-
8566 Amino Fluid (grado cosmético, Dow-Corning, Lote 0008382158, EEUU),
propilenglicol (grado farmacéutico, ICN Biomedicals, Inc., Lote 3041B, EEUU), &cido
lactico (GP 90-92%, Riedel-de Haén AG, Lote 27714, Alemania).

2.2.2 Equipos

DV-E Viscometer, Modelo RVDVE, Brookfield Engineering, EEUU; HI 2221 Calibration
Check pH/ORPmeter, Hanna Instruments, EEUU; Microscopio 6ptico UNICO G380
acoplado a una camara digital Moticam 2000 de 2.0 Megapixeles; Ultraturrax T18, IKA,
Alemania; Estufa universal, UN 55, Memmert GmbH + Co. KG, Alemania.

2.2.3 Planteamiento de las formulaciones

La composicion tanto cualitativa como cuantitativa de la formulacion de la crema para uso
capilar se basg inicialmente en la revision bibliogréfica realizada, enfocada en obtener las
caracteristicas deseadas para el producto en cuanto a estabilidad, propiedades

farmacotécnicas y funcionalidad. Una vez establecida dicha composicion, se procedié a
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realizar ensayos que permitieran la justificacién de la inclusion de las materias primas, la
seleccion preferencial de unas sobre otras o la necesidad de incluir algunas que no

fueron contempladas en un principio.

Tabla 2-2. Composicidn inicial planteada para la formulacién de tratamiento capilar con
aceite de aguacate.

Materia prima Funcién en la formulacion
Agua destilada Componente de la fase acuosa
(Fase dispersante)
Benzoato de sodio Agente preservante

Alcohol cetilico
Emoliente, agente coemulsificante

Alcohol estearilico

Aceite de aguacate?! Emoliente

Agente estabilizante (NC)

Agente estabilizante (CM) Agentes emulsificantes
Agente estabilizante (LM)

Aminosilicona Acondicionante
Propilenglicol Acondicionador de humedad
Acido lactico Ajuste de pH

! Para la preparacion de las formulaciones evaluadas en los ensayos preliminares, se utilizé aceite
de oliva en reemplazo del aceite de aguacate por cuestiones de disponibilidad. La seleccién del
aceite empleado para realizar los ensayos preliminares se basé en la similitud existente entre el
aceite de oliva y el aceite de aguacate en cuanto a composicion y caracteristicas fisicoquimicas
(3,39,40).

2.2.4 Ensayos preliminares

Los siguientes ensayos se llevaron a cabo con el fin de observar la influencia de la
inclusion de cada uno de los componentes de la fase oleosa en las caracteristicas fisicas

y en la estabilidad de la emulsion.
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2.2.4.1 Formulaciones sin alcoholes grasos

Se prepararon las formulaciones que se muestran en la Tabla 2-3, en las cuales se
incluye Unicamente el aceite de oliva como fase oleosa en una proporcion fija y se evalta
la capacidad de cada uno de los materiales seleccionados como estabilizantes de la
emulsién para formar un sistema heterodisperso estable. Las proporciones de agentes
estabilizantes empleados en cada caso se basan en las recomendadas en la revisién

bibliogréfica realizada.

Tabla 2-3. Formulaciones preparadas sin alcoholes grasos. LM: tensioactivo natural, CM:

celulosa microcristalina, NC: almidén modificado.

Emulsion Componente % p/p

L Aceite de oliva 30
. LMH 3,5

(Estabilizada con
LML 15

LM)

Agua 65
A Aceite de oliva 30
(Estabilizada con CM 15
CM) Agua 55
N Aceite de oliva 30
(Estabilizada con N- NC 10
NC) Agua 60

2.2.4.2 Formulaciones con alcoholes grasos

Para los siguientes ensayos se prepararon las formulaciones que se muestran la Tabla 2-
4. En este caso, se incluyeron alcoholes grasos de alto peso molecular en la fase oleosa
de cada uno de los sistemas, ademas del aceite de oliva, y se emplearon los mismos tres
agentes emulsificantes empleados en los ensayos sin alcoholes grasos, con el fin de
evaluar el efecto que estos excipientes pueden tener en la estabilidad, aspecto,

viscosidad y tamafio de goticula de las emulsiones. Adicionalmente, se evalud la
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influencia del tiempo de homogenizacidén sobre estas mismas variables, de manera que

cada una de ellas fue homogenizada a 11000 rpm durante 5 o0 10 minutos.

Tabla 2-4. Formulaciones preparadas con alcoholes grasos. LM: tensioactivo natural,

CM: celulosa microcristalina, NC: almidén modificado.

Emulsion Componente % p/p
Aceite de oliva 30
L LMH 3,5
(Estabilizada con ML _ Lo
LM) Alcohol cetilico 1,5
Alcohol estearilico 1,5
Agua 62
Aceite de oliva 30
A CM 15
(Estabilizada con Alcohol cetilico 1,5
CM) Alcohol estearilico 15
Agua 52
Aceite de oliva 30
N NC 10
(Estabilizada con  Alcohol cetilico 15
NC) Alcohol estearilico 15
Agua 57

2.2.4.3 Formulaciones con aminosilicona

Con las emulsiones obtenidas en los dos ensayos anteriores se pudo llegar a la
conclusién que aquellas obtenidas utilizando el almidon modificado (NC) como agente
emulsificante, a pesar de ser estables presentaron propiedades sensoriales que no son
apropiadas para el tipo de producto que se desea obtener e incluso resultaron
desagradables. De acuerdo a esto, los ensayos preliminares restantes se llevaron a

cabo utilizando tunicamente MC y LM como agentes emulsificantes.
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Con este ensayo se buscé observar si la inclusion de la aminosilicona modifica de alguna
manera las propiedades evaluadas hasta el momento en las formulaciones, pues debido
a sus caracteristicas quimicas se espera que esta contribuya a su vez en la estabilizacion

fisica de la emulsion. Los sistemas preparados se describen en la Tabla 2-5.

Tabla 2-5. Formulaciones preparadas con aminosilicona. LM: tensioactivo natural, CM:
celulosa microcristalina.

Emulsion Componente % p/p
Aceite de oliva 30
LMH 3,5
L LML 1,5
(Estabilizada con Alcohol cetilico 1,5
LM Alcohol estearilico 15
Aminosilicona 4.0
Agua 58
Aceite de oliva 30
CM 15
A :
- Alcohol cetilico 15
(Estabilizada con :
Alcohol estearilico 1,5
CM) __
Aminosilicona 40
Agua 48

2.2.4.4 Proceso de elaboracion de las emulsiones obtenidas en los

ensayos preliminares

Para preparar las emulsiones estabilizadas con LM se mezclaron los componentes de la
fase oleosa segun correspondiera en cada caso (aceite de oliva, aceite de oliva con
alcoholes grasos y aceite de oliva con alcoholes grasos y aminosilicona) con los agentes

emulsificantes (LMH y LML) en un recipiente y se llevé a calentamiento a bafio maria
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hasta la fusibn completa de los materiales soélidos. El agua se calent6 a bafio maria hasta
alcanzar 2°C mas que la fase oleosa y se procedié a la mezcla de ambas fases. La
homogenizacién se realizé utilizando un homogenizador Ultraturrax® durante cinco
minutos a una velocidad de 11000 rpm. Las emulsiones preparadas con alcoholes grasos
fueron sometidas a un segundo ciclo de homogenizacion bajo las mismas condiciones,

para un total de 10 minutos de homogenizacion.

La preparacién de las emulsiones estabilizadas con CM y NC se llevd a cabo
suspendiendo el agente emulsificante en el agua, la cual previamente se ha calentado a
bafio maria hasta alcanzar una temperatura 2°C superior a la de la fase oleosa; en otro
recipiente se mezclaron los componentes de la fase oleosa segun correspondiera en
cada caso (aceite de oliva, aceite de oliva con alcoholes grasos y aceite de oliva con
alcoholes grasos y aminosilicona) y se llevdé a calentamiento a bafio maria hasta la
completa fusién de los materiales sélidos; finalmente, se vertié la fase oleosa sobre la
acuosa y se llevé a cabo la homogenizacion utilizando un homogenizador Ultraturrax®
durante cinco minutos a una velocidad de 11000 rpm. Las emulsiones preparadas con
alcoholes grasos fueron sometidas a un segundo ciclo de homogenizacion bajo las

mismas condiciones, para un total de 10 minutos de homogenizacion.

2.2.4.5 Caracterizacion de las emulsiones obtenidas en los ensayos

preliminares

Todos los sistemas obtenidos en los ensayos preliminares (emulsiones sin alcoholes
grasos, con alcoholes grasos y con aminosilicona) fueron sometidos a un ensayo de
choque térmico con el fin de desafiar su estabilidad fisica frente a diferentes condiciones
de temperatura. Para ello, las emulsiones se almacenaron en ciclos sucesivos de 24
horas cada uno a 45°C, 12°C y -8°C. Al finalizar los tres ciclos, se observaron las

caracteristicas de las emulsiones y se compararon con su aspecto inicial.

Adicionalmente, a cada uno de los sistemas se le determiné la viscosidad por triplicado
utilizando un viscosimetro de Brookfield. Se dispuso una cantidad de 60 mL de emulsion
en un recipiente apropiado para realizar la medicion y se introdujo el vastago del equipo

dentro de la misma; se realizaron las mediciones a 50 rpm en todos los casos y
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considerando significativas aquellas medidas en las que el porcentaje de torque es mayor
al 10%.

A cada una de las emulsiones se le determiné el tamafio de gota por microscopia 6ptica,
mediante la medicion de 300 goticulas en cada caso y el posterior tratamiento estadistico
descrito en la literatura (22). Para la observacion de las emulsiones al microscopio se
realizé una diluciéon de las mismas en agua en una proporcion 1:5. Todas las muestras
fueron observadas con el objetivo 100X y los diametros de las goticulas se midieron a

partir de las micrografias tomadas, utilizando el software Motic Image®.

2.2.5 Planteamiento del disefio estadistico experimental

Se empled un disefio estadistico experimental de tipo Plackett-Burman, en el cual se
establece si una serie de factores o variables experimentales afectan la respuesta del
sistema, evaluando cada uno de dichos factores en un nivel alto y en uno bajo. Se
establecieron como variables experimentales el porcentaje de emulsificante en la
formulacion, el porcentaje de aceite, la velocidad y el tiempo de homogenizacion. En las
Tablas 2-6 y 2-7 se describen las condiciones que se aplicaron para cada uno de los

experimentos.

Tabla 2-6. Disefio Plackett-Burman para las formulaciones preparadas con CM (celulosa
microcristalina).

MATRIZ DE EXPERIMENTOS PLAN DE EXPERIMENTACION
Sistema X1 Xo Xz Xa X1 Xo X3 Xa
Al + -+ - 35 10 15500 5
A2 + o+ - + 35 15 11000 10
A3 - + o+ - 25 15 15500 5
A4 + -+ o+ 35 10 15500 10
Ab + + - + 35 15 11000 10
A6 + + 4+ - 35 15 15500 5
A7 -+ o+ o+ 25 15 15500 10
A8 - -+ 0+ 25 10 15500 10
A9 - - - + 25 10 11000 10
A10 + - - - 35 10 11000 5
All - + - - 25 15 11000 5
Al2 - - - - 25 10 11000 5

X1: % aceite de oliva, X2: % CM, Xs: Velocidad de homogenizacion (rpm), X4: Tiempo de homogenizacion

(min)
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Tabla 2-7. Disefio Plackett-Burman para las formulaciones preparadas con LMH y LML
(tensioactivos naturales).

MATRIZ DE EXPERIMENTOS PLAN DE EXPERIMENTACION
Sistema X1 Xo Xz Xa X1 X1 X3 Xa
L1 + -+ - 35 H:2,1-L:0,9 15500 5
L2 + o+ - + 35 H:3,5-L:1,5 11000 10
L3 - + o+ - 25 H:35-L:1,5 15500 5
L4 + -+ + 35 H:2,1-L:0,9 15500 10
L5 + o+ - + 35 H:35-L:15 11000 10
L6 + + o+ - 35 H:35-L:15 15500 5
L7 - + + o+ 25 H:3,5-L:1,5 15500 10
L8 - -+ o+ 25 H:2,1-L:0,9 15500 10
L9 - - - + 25 H:2,1-L:0,9 11000 10
L10 + - - - 35 H:2,1-L:0,9 11000 5
L11 - + - - 25 H:3,5-L:1,5 11000 5
L12 - - - - 25 H:2,1-L:0,9 11000 5

X1: % aceite de oliva, X2: %LMH - %LML, Xs: Velocidad de homogenizacion (rpm), Xa: Tiempo de
homogenizacién (min)

Teniendo en cuenta las condiciones para la aplicacion de este modelo, se emplearon
once variables de las cuales cuatro fueron asignadas, las siete restantes no fueron

asignadas y se llevaron a cabo 12 experimentos.

A cada uno de los sistemas obtenidos mediante la aplicacién del disefio estadistico
experimental se le determind, como variables respuesta, la viscosidad, el tamafio de gota
y la estabilidad fisica mediante ensayos de choque térmico, siguiendo la misma
metodologia descrita para la caracterizacion de las emulsiones obtenidas en los ensayos

preliminares.

Segun los resultados del disefio estadistico experimental, se prepararon dos emulsiones
utilizando aceite de aguacate empleando las condiciones de preparacion identificadas
como oOptimas para cada uno de los agentes emulsificantes. A estas emulsiones se les

caracteriz6 las mismas variables respuesta mencionadas.
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2.2.6 Pruebas de caracterizacion de las emulsiones

2.2.6.1 Determinacién del tipo de emulsion

Estas pruebas se realizan a las emulsiones derivadas del disefio estadistico
experimental, preparadas con aceite de oliva y a aquellas que posteriormente fueron
preparadas con aceite de aguacate, utilizando las condiciones seleccionadas a partir de
dicho disefio, con el fin de verificar éstas son de tipo O/W o W/O.

Difusién en papel: se dispusieron 0,5 mililitros de emulsién en el centro de un circulo
trazado en papel filtro de 6 centimetros de diametro. Transcurridos 30 minutos se

observaron las caracteristicas del halo formado alrededor de cada muestra.

Difusién de colorante: se colocaron dos muestras de 0,5 mL de cada una de las
emulsiones, una de las cuales se puso en contacto con azul de metileno y la otra con
Sudan lll. Transcurridos 10 minutos se observd cudl de los colorantes difunde en la
superficie de la muestra. Posteriormente, se homogeniza la emulsién y se observa si el

colorante se distribuye homogéneamente dentro de la misma.

Dilucion en agua y aceite: se dispusieron 0,5 mL de cada emulsién en el fondo de un
tubo de ensayo, se adicionaron 2,0 mL de agua destilada y a continuacion cada uno de
los tubos fue homogenizado durante diez segundos utilizando un Vortex (Referencia).
Este procedimiento se repitié utilizando 2,0 mL de aceite mineral en lugar de agua y se

observé la facilidad de dispersiéon de las emulsiones en ambos medios.

Conductividad eléctrica: se empled un puente de Wheatstone, sobre el cual se colocan

0,5 mL de emulsién y se observa la conduccién mediante el encedido de la luz.

2.2.6.2 Propiedades fisicoquimicas

pH: Se pesaron 2,0 gramos de cada una de las emulsiones y se diluyeron en 20 mL de

agua destilada. Se realiz6 la filtracion de esta dispersion, se calento el filtrado a 25°C +
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1°C y a éste se le determind el pH. Este procedimiento se llevo a cabo tres veces para

cada una de las emulsiones.

2.2.6.3 Propiedades fisicas

Extensibilidad: Se coloc6 una cantidad exactamente medida de emulsion en el centro de
dos placas de vidrio y se adicionaron pesos de manera sucesiva. Se dejé un tiempo de
reposo de un minuto entre peso y peso y en cada punto se determiné el didmetro

alcanzado por la emulsién. Cada determinacion se realiz6 por triplicado

Adherencia: se coloc6 una cantidad exactamente medida de emulsién entre dos placas
metalicas y se adicionaron pesos de manera suscesiva, dejando transcurrir un minuto
entre la adicibn de cada peso nuevo. Se registré el peso necesario para separar las

placas metalicas unidas por la emulsién. Cada determinacion se realiz6 por triplicado.

2.2.7 Ensayos de estabilidad a mediano plazo

Las emulsiones obtenidas con aceite de aguacate con ambos tipos de agente
emulsificante fueron sometidas a un ensayo de estabilidad a mediano plazo (41,42) para
lo cual se dispusieron 60 g de cada una de las emulsiones en una estufa a 30 = 2°C por
un periodo de tres meses. La humedad al interior de la estufa se mantuvo a 45 + 5%
durante el tiempo de estudio y se realizaron inspecciones visuales de las muestras cada

semana con el fin de identificar posibles inestabilidades fisicas.

Transcurridos los tres meses, las muestras fueron caracterizadas en cuanto a su tamafo
de gota mediante microscopia Optica, empleando la misma metodologia descrita
anteriormente. Los resultados obtenidos en cuanto a tamafio y distribucién de tamafio de

gota fueron comparados con aquellos obtenidos antes de iniciar el estudio de estabilidad.
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2.3 Resultados y Discusién

2.3.1 Ensayos preliminares

2.3.1.1 Formulaciones sin alcoholes grasos
En la Figura 2-4, se muestra el aspecto inicial de las emulsiones preparadas sin
alcoholes grasos.

Figura 2-4. Aspecto de las formulaciones sin alcoholes grasos tras el proceso de

homogenizacion.

A: Formulacion preparada con NC (almidon modificado), B: Formulacion
preparada con LM (tensioactivo natural), C: Formulacién preparada con CM
(celulosa microcristalina).

Inicialmente, se puede observar que el sistema preparado con CM presenta un aspecto
mas homogéneo, no se evidencia en principio una separacion de fases y la consistencia
es aparentemente mayor que la de los otros dos sistemas. Este resultado concuerda con
el hecho que en las emulsiones estabilizadas con particulas sélidas se suele observar un
incremento de la estabilidad fisica de los aceites emulsificados, ya que la capa generada
en la interfase evita en gran medida la coalescencia de las goticulas; ademas, la
tendencia a la separacién dada por efectos gravitacionales se puede ver disminuida
debido a que al rodear las gotas de aceite con particulas sélidas, la densidad de las
mismas se aproxima mas a la densidad de la fase continua, evitando asi su

sedimentacion, lo cual constituye una de las ventajas de este tipo de sistemas (43). Por
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otro lado, para la formulacion con LM no se logré la completa emulsificacién de la fase
oleosa con las proporciones de estabilizantes y bajo las condiciones de homogenizacién
empleadas, ya que a pesar que la mayoria del sistema se presenta en forma de una
emulsion lisa y brillante de color amarillo muy palido, se puede evidenciar en la superficie
una capa del aceite libre, que no esta haciendo parte de dicha emulsién. Por ultimo, en el
sistema con NC a pesar de que se observa la emulsificacion de la totalidad de la fase
oleosa incluida, se puede apreciar también la formacion de aglomerados de almidén que
se ubican en la superficie y que le dan a la formulacién un sensorial desagradable.

En la Figura 2-5 se puede evidenciar que las tres formulaciones preparadas mostraron
manifestaciones de inestabilidad tras ser sometidas a variaciones de temperatura. Por un
lado, las formulaciones preparadas con LM y con CM muestran un fenédmeno de
sedimentacién, en el que el aglomerado de las goticulas que forman la emulsion se
encuentran en el fondo mientras que una capa de aceite se ubica en la superficie y por
otro lado, el sistema preparado con NC muestra un fendmeno de cremado en el cual las
dos fases que se pueden evidenciar se ubican de manera contraria al caso anterior.
Estos fendmenos estan dados principalmente por la diferencia existente entre las
densidades de los dos liquidos que conforman la emulsién y son reversibles, de manera
gue se vuelve a obtener una sola fase tras agitar el sistema, aunque con el transcurso del

tiempo se separan nuevamente.

Figura 2-5. Aspecto de las formulaciones sin alcoholes grasos tras pruebas de choque

térmico.

A: Formulacién preparada con NC (almidén modificado), B:
Formulacién con LM (tensioactivo natural), C: Formulacién preparada
con CM (celulosa microcristalina).
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En la Tabla 2-8 se reportan los valores de viscosidad y de tamafio de gota que fueron
determinados para las formulaciones preparadas sin alcoholes grasos; estos pardmetros
fueron determinados con el fin de ser comparados a medida que se fue contituyendo la

composicion final de la fase oleosa de la emulsion.

Tabla 2-8. Parametros determinados para las formulaciones sin alcoholes grasos.

_ _ Tamarfio de
Agente Viscosidad i
- goticula
emulsificante (cPs) £ SD

(um) £ SD

LM 2111 +17 49+2.3

CM 7572 + 70 71+45

NC 2078 £ 74 34+1,0

LM: tensioactivo natural, CM: celulosa microcristalina, NC:
almidén modificado.

2.3.1.2 Formulaciones con alcoholes grasos

En la Tabla 2-9 se pueden observar los parametros determinados para las emulsiones
preparadas con la inclusion de alcoholes grasos en la fase oleosa, las cuales a su vez
fueron sometidas a dos ciclos de homogenizacién consecutivos, cada uno de cinco

minutos.

Los resultados muestran diferencias notorias entre los sistemas preparados sin alcoholes
grasos y aquellos en los que se incluyeron estos excipientes. En primer lugar, las
formulaciones que se muestran en la Figura 2-6 tienen un aspecto mas homogéneo con
respecto a aquellas que se prepararon sin alcohol cetilico y alcohol estearilico (Figura 2-
4); en los primeros ensayos se evidenciaron fenémenos de inestabilidad incluso
inmediatamente después de finalizar el proceso de homogenizacién, mostrando que los
excipientes seleccionados como agentes emulsificantes no eran suficientes para

mantener el sistema emulsificado por si solos, bajo las condiciones estudiadas.
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Tabla 2-9. Parametros determinados para las formulaciones con alcoholes grasos.

Tiempo de

Agente Viscosidad Tamafo de goticula
emulsificante EMulsion homogenizacion (cPs) + SD (um) = SD
(min)

M L1 5 13523 + 360 30x11

L2 10 14100 + 203 3,0£1,0

oM Al 5 8342 + 218 28+1,0

A2 10 13555 + 285 2,8+0,8

NG N1 5 2960 + 81 1,7+0,4

N2 10 4294 + 79 1,8+0,5

LM: tensioactivo natural, CM: celulosa microcristalina, NC: almidén modificado.

Figura 2-6. Aspecto de las formulaciones con alcoholes grasos tras el proceso de

homogenizacion.

A, C, E : formulaciones homogenizadas durante 5 minutos, preparadas con CM, LM y NC
respectivamente. B, D, F: formulaciones homogenizadas durante 10 minutos, preparadas con

CM (celulosa microcristalina),

respectivamente.

LM (tensioactivo natural) y NC (almidon modificado)

Este resultado concuerda con lo esperado si se tiene en cuenta que los alcoholes grasos

han sido incluidos durante décadas en las formulaciones de tipo emulsién tanto de uso

cosmético como farmacéutico con el fin de aumentar no solo su consistencia sino

también su estabilidad, lo cual se explica mediante diferentes mecanismos; por un lado,

se atribuye el aumento de la estabilidad de emulsiones a la formacion de una capa

interfacial de cristales liquidos liotrépicos compuestos por el alcohol, el agua y el agente
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tensioactivo, la cual genera la reduccién de la energia de Van der Waals disponible para
gue se genere la coalescencia de las goticulas (44). Por otro lado, se considera que dada
la estructura molecular de los alcoholes grasos de cadena larga (como el cetilico y
estearilico), estos tienen la capacidad de ubicarse en zonas de la interfase agua-aceite
gue no hayan sido ocupadas por el agente emulsificante empleado para estabilizar la

emulsion, reforzando asi la funcién del mismo (45).

Este Ultimo mecanismo en particular explica muy bien el por qué de la importante
disminucion en el tamafio de gota que se observd en todos los sistemas al adicionar
alcoholes grasos a la formulacién (Figura 2-7): Bajo las mismas condiciones de
homogenizacion, la inclusiébn de un material que puede actuar como co-emulsificante
permite cubrir un area interfacial mayor, por lo tanto es posible la formacién de mas
goticulas de tamafio menor (44,45). Este efecto se puede observar en las micrografias
presentadas en la Figura 2-8, correspondientes a las emulsiones antes y después de la

inclusion de alcoholes grasos en su composicion.

Figura 2-7. Comparacion tamafios de gota para emulsiones con y sin alcoholes grasos.
L: Sistemas preparados con LM (tensioactivo natural); A: Sistemas preparados con CM
(celulosa microcristalina); N: Sistemas preparados con NC (almidén modificado).
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g M Sin alcohol
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g M Con alcohol
8 4 A graso (1H)
id Con alcohol
2 graso (2H)
0 -

Sistemas

1H: Emulsiones que fueron sometidas a un ciclo de homogenizaacion de 5 minutos;
2H: Emulsiones que fueron sometidas a dos ciclos de homogenizacion de 5 minutos
cada uno.
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Figura 2-8. Micrografias de las formulaciones preparadas en ensayos preliminares
(100X).

.

A, B, C: Formulaciones preparadas sin alcoholes grasos y emulsificadas con CM, LM y NC respectivamente. D, E, F:
Formulaciones preparadas con alcoholes grasos, homogenizadas durante 5 minutos y emulsificadas con CM, LM y NC
respectivamente. G, H, I: Formulaciones preparadas con alcoholes grasos, homogenizadas durante 10 minutos y emulsificadas
con CM, LM y NC respectivamente. CM (celulosa microcristalina), LM (tensioactivo natural), NC (almidén modificado).

El hecho de formar mas goticulas de tamafio menor explica en parte el aumento
observado en la viscosidad de las emulsiones (Figura 2-9). Se sabe que a medida que
disminuye el tamafio de las gotas que conforman una emulsion, se genera un incremento
importante en el area superficial total que estas ocupan y por lo tanto se genera un
aumento en la viscosidad del sistema (46,47). Ademas, es necesario tener en cuenta que
la adicion de los alcoholes grasos implica un aumento en la proporcion de fase oleosa en
la formulacion y la viscosidad de las preparaciones de tipo emulsion se ve fuertemente
determinada por este aspecto, sobre todo si se considera que los componentes oleosos
adicionados poseen un estado de agregacion solido (48,49).
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Figura 2-9. Comparacion viscosidades para emulsiones con y sin alcoholes grasos. L:
Sistemas preparados con LM (tensioactivo natural); A: Sistemas preparados con CM
(celulosa microcristalina); N: Sistemas preparados con CM (almidon modificado).
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1H: Emulsiones que fueron sometidas a un ciclo de homogenizaacién de 5 minutos; 2H:
Emulsiones que fueron sometidas a dos ciclos de homogenizacion de 5 minutos cada uno.

Si bien el nimero de homogenizaciones a las que fueron sometidas las emulsiones no
parece tener una influencia marcada en el tamafio de gota, se puede observar de manera
clara en la Figura 2-9 que la viscosidad tiende a aumentar con el tiempo de
homogenizacion y este efecto es mas marcado para aquellas formulaciones que fueron
estabilizadas con sélidos. Por este motivo, se incluyo el tiempo de homogenizacion como
una variable de interés en el disefio estadistico experimental planteado mas adelante y

segun los resultados del mismo se plantea la justificacion de esta observacion.

En la Figura 2-10 se puede observar el aspecto de las formulaciones al final del ensayo
de choque térmico; ninguna de las emulsiones mostré algun tipo de inestabilidad tras ser
sometidas a diferentes condiciones de temperatura, lo cual reafirma que la inclusion de
alcoholes grasos dentro de la fase oleosa de la formulacién contribuye a la estabilizacion

de la misma.
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Figura 2-10. Aspecto de las formulaciones con alcoholes grasos tras pruebas de choque
térmico.

A, C, E : formulaciones homogenizadas durante 5 minutos, preparadas con CM, LM y NC respectivamente. B, D, F:
formulaciones homogenizadas durante 10 minutos, preparadas con CM, LM y NC respectivamente. CM (celulosa
microcristalina), LM (tensioactivo natural), NC (almidén modificado).

En este punto de los ensayos preliminares se descarté el uso del almidén (NC) como
agente emulsificante en pruebas posteriores ya que, a pesar de poseer caracteristicas
gue le confieren una estabilidad adecuada, el sensorial de las emulsiones obtenidas
resulta gelatinoso y desagradable. Esto se puede explicar en parte porque las
emulsiones formuladas con almidones, cuando son llevadas por encima de su
temperatura de gelatinizacion, cambian sus caracteristicas a las de una emulsion tipo gel
a pesar de no romperse, ya que las goticulas quedan atrapadas en el gel de almidén
(50).

2.3.1.3 Formulaciones con aminosilicona

Igual que en los ensayos anteriores, se determind el tamafio de goticula para las
emulsiones preparadas con aminosilicona (Tabla 2-10) y se pudo observar un incremento
en este pardmetro tanto en las formulaciones preparadas con LM como en aquellas
estabilizadas con CM. Muy probablemente, este efecto es debido a que la adicion de
moléculas voluminosas a la formulacion que puedan interactuar con los agentes
emulsificantes o ubicarse en la interfase de las goticulas, como lo es la aminosilicona,
puede ocasionar un aumento en el tamafio de gota y una ampliacion en el rango de
tamafos de la distribucion, efecto que no se ve relacionado con una disminucion de la
estabilidad fisica (47). En la Figura 2-11 se pueden observar micrografias de las

emulsiones preparadas con aminosilicona.
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Tabla 2-10. Parametros determinados para las formulaciones con aminosilicona.

Agente Viscosidad Tamafio de goticula
emulsificante (cPs) £ SD (um) £ SD
LM 13350 + 235 47+24
CM 12905 + 122 36+1,6

LM: tensioactivo natural, CM: celulosa microcristalina

Figura 2-11. Micrografias de las formulaciones preparadas con aminosilicona (100X).

A: Formulaciones emulsificadas con CM (celulosa microcristalina). B: Formulaciones emulsificadas con LM
(tensioactivo natural)

En la Tabla 2-10 también se presenta la viscosidad de cada uno de los sistemas,
observando una disminucién de la misma en ambos casos con respecto a las
formulaciones con alcoholes grasos y sin aminosilicona, la cual puede ser explicada por
el aumento en el tamafio de gota, a pesar de que podria esperarse el efecto contrario en
este pardmetro debido a que la aminosilicona aumenta la proporcion de fase dispersa en

la formulacion.

El hecho que el aumento en el tamafio de gota de las emulsiones provocado por la
adicion de la aminosilicona no generara ningun tipo de inestabilidad fisica se pudo
corroborar en los ensayos de estabilidad por choque térmico, en los cuales se observo
que una vez finalizados los ciclos establecidos las emulsiones no presentaron ningdn

cambio evidente, como se ve reflejado en la Figura 2-12.
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Figura 2-12. Aspecto de las formulaciones con aminosilicona antes y después de los
ensayos de estabilidad por choque térmico.

A, B: Aspecto inicial de emulsiones preparadas con
aminosilicona y estabilizadas con CM y LM respectivamente.
C, D: Aspecto de emulsiones preparadas con aminosilicona
y estabilizadas con CM y LM respectivamente, después de
ensayos de choque térmico. CM: celulosa microcristalina,
LM (tensioactivo natural) .

Para obtener una estabilidad apropiada en sistemas emulsificados, es necesario tener en
cuenta que no solo se busca tener tamafios de gota pequefios sino también que el rango
de tamafos (distancia entre el menor tamafio y el mayor) y la distribucion de dichos
tamafos en la muestra sea lo mas estrecha posible, de manera que la tendencia de la
fase dispersa a serpararse debido al incremento de tamafio de las gotas se vea
disminuida (46,49). En la Tabla 2-11 se resumen los estadisticos empleados para
analizar la variacién en la distribuciéon de tamafios de particula que tuvo lugar a lo largo
de los ensayos preliminares.
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Tabla 2-11. Variacion de la distribucion de tamafios de goticula en ensayos preliminares.

, Rango Moda dvs o dg Oy
Slstemas (um)  (um)  (um) (um) (um) (um) P2 P!
Sin alcoholes A 20,8 2,4 7,1 4.5 1,2 2,6 3,1 3,9
grasos L 10,6 2,4 4,9 2,3 2,2 19 1,8 2,2
Al 3,8 2,1 2,8 1,0 1,9 1,5 1,1 1,4
Con alcoholes A2 3,8 1,9 2,8 0,8 2,1 1,4 0,9 1,2
grasos L1 4.8 2,1 3,0 1,1 1,9 15 1,1 1,4
L2 5,4 1,9 3,0 1,0 2,1 1,4 0,9 1,4
Con A 8,0 2,1 3,6 1,6 1,9 1,6 1,3 1,7
aminosilicona L 8,8 2,3 47 2,4 2,2 1,7 1,6 1,9

A: Sistemas emulsificados con CM. L: Sistemas emulsificados con LM. Al, L1: Sistemas sometidos a un ciclo
de homogenizacion (11000 rpm/ 5min) emulsificados con CM y LM respectivamente. A2, L2: Sistemas
sometidos a dos ciclos de homogenizacion (11000 rpm/ 5min) emulsificados con CM y LM respectivamente.
dvs: diametro volumen — superficie. o: desviacion estdndar. dg: didmetro medio geométrico. ag: desviacion
estandar geométrica. Span: indice de dispersion. PDI: indice de polidispersién. CM: celulosa microcristalina,
LM: tensioactivo natural.

En primer lugar, los sistemas formulados en los ensayos anteriores no presentan una
distribucion normal de tamafios de gota; esto se puede evidenciar en los gréficos de
distribucion de frecuencias construidos para cada sistema (Anexo A) y ademas, en el
hecho que el valor medio, representado por el dvs, difiere de manera significativa en el
valor que mas se repite en el conjunto de datos o moda, en todos los casos. Sin
embargo, este resultado tiene sentido si se tiene en cuenta que la mayoria de sistemas
farmacéuticos en los que se tienen particulas (o goticulas, como en este caso) dispersas,
suelen tener una distribucion sesgada o asimétrica, llamada distribucién log-normal (22).
Ademas, para el caso de las emulsiones estabilizadas con celulosa microcristalina, vale
la pena resaltar que las particulas de origen biolégico empleadas para estabilizar
emulsiones suelen ser polidispersas en tamafio, por lo cual es de esperar que generen

tamafios de gota polidispersos en la fase dispersa (51).

Teniendo en cuenta lo anterior, si se grafica el porcentaje de frecuencia acumulado frente
al logaritmo del didmetro de las goticulas en una escala probabilistica, se obtienen
gréficos Log-probabilisticos los cuales muestran una relacion lineal que permite calcular
el didmetro medio geométrico (dg), que corresponde al diametro equivalente al 50% de
las particulas en la escala probabilistica y la desviacion estandar geométrica (0g) que es
igual al cociente entre el diametro geométrico y el diametro correspondiente al 16% de

las particulas en la escala probabilistica (22). Como se puede ver en la Tabla 2-11, para
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todos los sistemas preparados en los ensayos preliminares, el valor de dy es mas
cercano a la moda, lo cual mostraria que estos se ajustan mas a una distribucion de tipo

log-normal.

En segundo lugar, se calcul6 el indice de dispersién o Span de la siguiente manera
(49,52):
[d(90) — d(10)]

= Ec.1-1
Span 4(50) c

Donde d(90), d(10) y d(50) son los diametros correspondientes al 90%, 10% y 50% de
frecuencia en la escala probabilistica. Como se puede inferir de la ecuacion 1-1, a
medida que aumenta la cantidad de particulas que se agrupan hacia el valor central (50%
de los datos), mas pequefio se hara el valor del Span; por el contrario, este valor sera
mas grande entre mayor nuimero de goticulas se ubiquen en valores extremos de
diametro (10% y 90%). Segun lo anterior, entre mas pequefio sea el valor del Span, mas
se ajustan los datos a valores centrales y menos dispersion presentaran (49,52). De
nuevo en la Tabla 2-11 se puede observar que para todos los sistemas hay una notoria
disminucion del valor del Span al adicionar alcoholes grasos a la formulacion, mostrando
que el incremento en la estabilidad no estd dado Unicamente por la disminucién del
tamafio de gota y el aumento en la viscosidad de las emulsiones, sino también en el
hecho de permitir la obtencién de sistemas con distribuciones de tamafio mas uniformes
y mas estrechas, como se puede evidenciar también con la diferencia entre los rangos de

tamafio que se determinaron en un caso y en el otro.

Por otro lado, se determiné el indice de polidispersion (PDI, Polydispersity index) en el
cual se considera el didmetro medio de volumen (dsss), sensible a la presencia de
goticulas de gran tamafio, y el cociente entre la sumatoria de todos los diametros (d)) y el
namero total de gotas (N), es decir, el valor promedio de los didmetros determinados
(50).

d43d

PDI = %
Xd/N

Ec.1-2



2. Formulacion del producto cosmético 47

A su vez, el didmetro medio de volumen se calcula como (50):

Y di*

dizg =53 Ec.1-3
43d CIE ¢

El valor del PDI también es un indicador de qué tan dispersos se encuentran los valores
de tamafio de gota del valor promedio. En un nimero importante de aplicaciones, resulta
de gran importancia la obtencion de sistemas monodispersos, es decir, que todas las
goticulas tengan tamafios muy similares; sin embargo, mediante la utilizacion de
homogenizadores convencionales de alta energia no suele ser posible la obtencion de
sistemas monodispersos aunque siempre se busca llegar a distribuciones de tamafo de
gota estrechas, de manera que se buscan valores de PDI bajos (43). De manera analoga
al caso del Span, se puede observar que los valores de PDI disminuyen de forma
considerable en los sistemas que contienen alcoholes grasos con respecto a aquellos
gue no los incluyen en su formulacion, permitiendo corroborar una vez mas que la
inclusion de alcohol cetilico y estearilico resulta ventajosa para la estabilidad de las

emulsiones.

En cuanto a los sistemas formulados con aminosilicona, se observa que tanto el Span
como el PDI aumentan en cierta medida con respecto a los sistemas que sélo contienen
alcoholes grasos y esto se debe al efecto estérico que ejercen las moléculas de silicona,
como se explicé anteriormente, lo que ocasiona que haya una mayor cantidad de
goticulas con mayor diametro en las emulsiones. Sin embargo, los sistemas con
aminosilicona siguen presentando distribuciones de tamafio méas estrechos vy
homogéneos que aquellos sistemas que no incluyen alcoholes grasos en su

composicion.

2.3.2 Planteamiento del disefio estadistico experimental

En el disefio de emulsiones, las caracteristicas de las goticulas tales como la
concentracion, composicion, distribucion de tamafio y estado fisico, pueden ser

controladas no sélo mediante la seleccidon de los materiales a incluir en la formulacion,
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sino también de las condiciones de elaboracion adecuadas, lo cual provee a la emulsién
determinadas propiedades Opticas, reoldgicas, de estabilidad, entre otras. Asi, se suele
observar que el tamafio de goticula de las emulsiones disminuye al aumentar la
velocidad de homogenizacion, el nimero de ciclos o tiempo de homogenizacién y la
concentracion del emulsificante (43), razén por la cual se seleccionaron estas variables

como criticas para la formulacién y preparacion de las emulsiones.

Los resultados obtenidos a partir de la aplicacion del modelo Plackett-Burman permiten
establecer cuales de dichas variables establecidas como criticas tienen un efecto
significativo en las variables respuesta, el cual puede ser positivo 0 negativo. Cuando el
efecto es positivo, significa que cuando la variable se encuentra en nivel alto (+), la
respuesta es mayor y de lo contrario, si el efecto tiene signo negativo, significa que al
tener la variable en nivel bajo (-) la respuesta tendrd un mayor valor. Adicionalmente, es
necesario evaluar si los efectos observados son significativos o no, para lo cual se
calcula el efecto minimo significativo (Ems), €l cual constituye un umbral para establecer
dicha significancia, es decir, aquellos efectos cuyo valor absoluto sea superior al del Ens,
se consideran significativos (53).

Segun lo anterior, se puede observar en la Figura 2-13 que para los sistemas preparados
con CM el tamafio de goticula serd mayor en los niveles altos de todas las variables
estudiadas a excepcion del tiempo de homogenizacion; teniendo en cuenta la
significancia de los efectos, cuando se preparan las formulaciones con un nivel alto de
aceite de oliva y con un nivel bajo de tiempo de homogenizacién, se obtienen tamafios de
goticula mas grandes. En cuanto a la viscosidad, se observa que esta ser4d mayor con
niveles bajos (-) de aceite y emulsificante y con niveles altos (+) de velocidad y tiempo de
homogenizacion, sin embargo es posible establecer que los efectos de las variables

estudiadas sobre la viscosidad de las formulaciones obtenidas no son significativos.
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Figura 2-13. Resultados de la aplicacion del disefio estadistico experimental Plackett-

Burman a emulsiones estabilizadas con CM (celulosa microcristalina).
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X1: % aceite de oliva, X2: % CM, Xa: Velocidad de homogenizacion (rpm), Xa: Tiempo de homogenizacion (min).
Prueba t student, * p<0,05

Aunque el porcentaje de emulsificante no tiene un efecto significativo en este caso sobre
el tamafio de goticula de las emulsiones, resulta relevante resaltar que, segun los
resultados esperados, aquellas formulaciones que fueron preparadas con celulosa
microcristalina a un nivel alto, deberian presentar tamafos de gota mas reducidos debido
a que a medida que aumenta la cantidad de sdlidos en el sistema, aumenta también la
superficie que dichos sélidos tienen la capacidad de cubrir y por lo tanto se veria

disminuido el diametro de las gotas formadas (32).

Es posible establecer una relacion entre el diametro de las goticulas formadas y la
relacibn en masa entre la fase dispersa y las particulas sélidas del emulsificante si se
considera que dichas particulas se adsorben en forma de una monocapa densa sobre las
goticulas; en ese caso, el area interfacial aceite-agua total se establece como la cantidad
de particulas sélidas adicionadas y el diAmetro se puede estimar de la siguiente manera
(16,54):

6 M(aceite)

Didmetro = — Ec.1-3
PaceiteXsolido M (SOlldO)

Donde,

Paceite: densidad del aceite
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Osolido: @rea interfacial cubierta por masa de particulas sélidas
M(aceite): masa aceite

M(s6lido): masa particulas sdlidas.

Teniendo en cuenta la ecuacion anterior, se pueden presentar tres escenarios en la
formulacion de este tipo de emulsion. En un primer escenario en el que se emplee una
cantidad pequefia de particulas como emulsificante, el area superficial que éstas podran
cubrir sera reducida y por lo tanto se generaran goticulas de didmetro mayor; de hecho,
si se emplea un proceso de emulsificacion de alta energia en el cual se generen
goticulas muy pequefias, la cantidad de sélido adicionado al sistema no sera suficiente
para estabilizarlas en su totalidad, por lo tanto se generara un fenémeno de
coalescencia. En un segundo escenario, si se emplea una relacion de masa de aceite y
particulas equivalente a uno, se obtendria un sistema en el que se da la adsorcion
completa de la particulas solidas en la interfase, no quedan particulas residuales en la
fase continua y por lo tanto el diAmetro dependera de la concentracion de las particulas
estabilizantes (16,54).

En un tercer caso en el que las particulas se adicionan en exceso en la emulsion, estas
exceden la concentracion necesaria para cubrir la totalidad de la fase oleosa adicionada
y en consecuencia el tamafio de gota alcanzado dependerd del proceso de
emulsificacion (16,54); este escenario se presenta claramente en los resultados del
disefio experimental si se tiene en cuenta que a menor velocidad y mayor tiempo de
homogenizacion, se obtuvieron tamafios de gota mas pequefios. Si el emulsificante se
hubiera encontrado en porcentajes inferiores a los necesarios para estabilizar la fase
oleosa se hubieran observado fenbmenos de coalescencia y si no hubiera quedado un
exceso de solido en la fase continua no se hubieran observado una serie de efectos que
se generan cuando existe dicho exceso, como aquellos dados sobre la estabilidad fisica
(anteriormente mencionados) o sobre la viscosidad, lo cuales se explicaran

posteriormente.

Por otro lado, es necesario considerar que las particulas tienen cinéticas de adsorcion
mas lentas que las moléculas de los tensioactivos y una energia de desorcion mucho
mayor, lo cual genera que el balance estabilizacién/re-coalescencia que se presenta

durante la homogenizacion sea distinto al que ocurre con otro tipo de emulsiones y



2. Formulacion del producto cosmético 51

ademas que la probabilidad que las particulas se unan a la interfase durante el proceso
de homogenizacion se vea disminuida, necesitando asi procesos de homogenizacion
mas prolongados; esto a su vez hace que las goticulas en este tipo de emulsién tengan
didmetros mayores con respecto a aquellas que son estabilizadas con tensioactivos, a lo
cual se suma que las moléculas de estos Ultimos son relativamente mas pequefias
mientras que el grosor de las particulas es considerable con respecto al tamafio de las
gotas que estan estabilizando (55). Lo anterior justifica en gran medida las diferencias
observadas en cuanto a tamafio de gota y condiciones éptimas de preparacion entre los
sistemas estabilizados con celulosa microcristalina y aquellos estabilizados con LM,

cuyos resultados se muestran mas adelante.

En cuanto a los efectos observados para la viscosidad, aunque estos no resultaron
significativos, se puede decir que el aumento en esta variable a niveles altos de tiempo y
velocidad de homogenizacion se ve estrechamente relacionado con la disminucién en el
tamafo de gota que estas variables generan, como ya se discutioé anteriormente. Por otro
lado, tiene sentido que la viscosidad sea un poco menor en sistemas con menor cantidad
de aceite ya que, como se vio, la viscosidad de las emulsiones esta estrechamente

relacionada con la proporcion de fase oleosa incluida en la formulacion.

Sin embargo, el aumento en la viscosidad asociado con la disminucion en la proporcion
de celulosa microcristalina no es concordante con el resultado esperado ya que las
particulas adicionadas a la formulacion que no son adsorbidas en la interfase, bien sea
porque el proceso de homogenizacién no es lo suficientemente intenso para generar el
area interfacial que dichas particulas son capaces de cubrir 0 estas se encuentran en una
concentracion superior a la necesaria para estabilizar las goticulas, permaneceran en
suspension en la fase dispersante; las particulas que se encuentran en exceso y que no
son adsorbidas en la interfase contribuyen a la estabilizacion de la emulsion debido a que
forman una red tridimensional alrededor de las gotas que evitan la coalescencia mediante
el aumento de la viscosidad de la fase continua (16,54). En otros estudios en los que se
han preparado emulsiones estabilizadas con celulosa microcristalina, se ha confirmado
gue ademas de su capacidad de formar una barrera mecénica en la interfase O/W
conformada por cristales elongados de este material que se adsorben en dicha interfase,
el mecanismo de emulsificaciébn se ve potenciado por su capacidad de aumentar la

viscosidad de la fase continua de la emulsion (56,57).
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De manera analoga, para los sistemas preparados con LMH y LML se puede inferir

segun los resultados que se muestran en la Figura 2-14 que el porcentaje de aceite de

oliva en nivel alto, aumenta de manera significativa el tamafio de gota en la emulsion,

mientras que las condiciones de homogenizacion y el porcentaje de agente emulsificante

no tienen un efecto significativo sobre esta variable respuesta. Por otro lado, el

porcentaje de aceite de oliva y la velocidad de homogenizacion a nivel bajo aumentan de

forma significativa la viscosidad de los sistemas, al igual que el porcentaje de

emulsificantes a nivel alto; el tiempo de homogenizacion no tiene un efecto significativo

sobe la viscosidad de los sistemas.

Figura 2-14. Resultados de la aplicacion del disefio estadistico experimental Plackett-

Burman a emulsiones estabilizadas con LM (tensioactivo natural).
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En cuanto a las variables que resultaron significativas para el tamafio de gota de las

emulsiones preparadas con este agente emulsificante se puede decir que esta

directamente relacionado con la superficie que pueden cubrir las moléculas de

tensioactivo en las concentraciones empleadas; entre mayor sea la concentracion de

agente emulsificante adicionado, mayor cantidad de moléculas habré disponibles para

estabilizar las gotas en forma de monocapa y entre mas aceite sea incorporado a la

preparacion, mayor sera la superficie de fase oleosa que el tensioactivo tendra que cubrir
(48).
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Por otro lado, tiene sentido que las condiciones de homogenizacién no tengan una
influencia sobre el tamafio de gota en este caso, debido a que aquellos agentes
emulsificantes que tienen tamafios moleculares mas pequefios tienen una mayor
velocidad de adsorcion sobre las goticulas por lo tanto tienden a generar goticulas mas
pequefias y a ubicarse mas rapidamente sobre la interfase, por lo cual no es necesario
aumentar ni el tiempo ni la velocidad de homogenizacion para obtener emulsiones
estables (43).

En los sistemas preparados con LM se pudo observar que tres de las variables
estudiadas tienen un efecto significativo sobre la viscosidad de los sistemas, a diferencia
de las emulsiones preparadas con CM. Se puede explicar que la viscosidad aumente
cuando se disminuye la proporcion de aceite de oliva en primer lugar porque se esta
disminuyendo la cantidad de un componente liquido que hace parte de la formulacion,
haciendo asi que aumente la proporcion de componentes sdélidos que conforman la fase
oleosa y en segundo lugar a que la disminucion en la cantidad de aceite viene
acompafado de una disminucién en el area interfacial a recubrir y por lo tanto en el
tamafio de gota. En cuanto a la velocidad de homogenizacion se puede esperar que la
viscosidad disminuya por encima de ciertos valores de velocidad debido a procesos de
re-coalescencia dados por las colisiones generadas entre las goticulas a velocidades
muy altas o tiempos muy prolongados de homogenizacién (49). Por ultimo, el uso del
agente emulsificante en nivel alto genera un aumento significativo de la viscosidad no
solo porque genera la capacidad de formar goticulas mas pequefias, sino también porque
este material es un coprocesado que se encuentra en estado de agregacion sélido y por

lo tanto contribuye a la consistencia de la emulsion.

Tanto para los sistemas preparados con CM como para aquellos preparados con LM se
construyeron gréficos de distribucién de frecuencias y se calcularon los estadisticos
anteriormente aplicados con el fin de seleccionar la formulacibn mas apropiada en cada
caso, ya que aunque ninguno de los 24 sistemas preparados presentd inestabilidades
evidentes tras ser sometidos a los ciclos de choque térmico establecidos, se presume
gue la seleccién de las preparaciones basado en tamafios y distribucion de tamafios mas
favorables tendréa un efecto positivo en la estabilidad de las emulsiones a largo plazo; los
estadisticos determinados para todos los sistemas se encuentran resumidos en las
Tablas 2-12 y 2-13.
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Para seleccionar las mejores condiciones para la preparacion de emulsiones
estabilizadas con CM se tuvo en cuenta que, segun los resultados del disefio estadistico,
se obtendran tamafios de gota mayores con el porcentaje de aceite a nivel alto (30%),
por lo tanto se preferirdn los sistemas con porcentaje de aceite a nivel bajo (25%).
Adicionalmente, se encontr6 que aquellos sistemas obtenidos con tiempo de
homogenizacion a nivel bajo (5 minutos) presentaron tamafos de gota superiores, por lo
tanto se prefieren aquellos sistemas que se prepararon con tiempos de homogenizacién
a nivel alto (10 minutos). Las variables restantes (porcentaje de emulsificante y velocidad
de homogenizacién) no resultaron significativas para la respuesta tamafio de gota y
ninguna de las variables estudiadas resulta significativa para la viscosidad.

Tabla 2-12. Estadisticos calculados para los sistemas preparados con CM (celulosa
microcristalina).

: Rango Moda dvs (o) dg (o
Sistema ym)  @m)  @m)  (@um)  (um)  (um) >Pan  PDI
Al 5,2 2,2 3,1 1,0 2,1 1,4 0,9 1,4
A2 4.4 2,0 2,7 0,9 1,7 1,5 1,1 1,5
A3 3,8 2,1 2,7 0,8 1,8 1,4 0,9 1,3
A4 4.8 1,5 2,9 1,1 1,5 1,6 1,3 1,5
A5 3,0 1,8 2,4 0,8 1,7 1,4 1,0 1,4
A6 7,4 1,1 4.4 2,1 1,8 1,9 1,8 1,8
A7 44 2,2 3,1 0,9 2,3 1,4 0,9 1,3
A8 3,2 1,7 2,5 0,7 1,8 1,4 0,9 1,3
A9 5,8 2,0 3,3 1,4 2,0 1,5 1,2 1,7
Al10 44 3,4 3,3 1,0 2,5 1,3 0,8 1,3
All 5,8 2,0 3,3 1,2 2,1 1,5 1,1 1,5
Al2 5,2 1,9 3,3 1,2 2,1 1,5 1,1 1,5

dvs: didametro volumen — superficie. o: desviacion estandar. dg: diametro medio geométrico. og: desviacion
estandar geométrica. Span: indice de dispersion. PDI: indice de polidispersion.

Dentro de los doce sistemas elaborados con celulosa microcristalina, los sistemas A7, A8
y A9 son aquellos que cumplen con la condicion de ser preparados con 25% de aceite de
oliva y un tiempo de homogenizacion de 10 minutos. Dentro de estas tres formulaciones
se selecciond la A8 teniendo en cuenta que es la que presenta un rango de tamafos de
gota mas estrecho, un dvs menor y un dqy mas cercano a la moda; adicionalmente, las

desviaciones estandar muestran que los datos estan menos dispersos alrededor de los
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valores medios v los indices de dispersién (Span y PDI) muestran que es el sistema con

una distribucién mas uniforme y estrecha.

De manera similar, se seleccionaron las mejores condiciones para la preparacion de una
emulsioén estabilizada con LM, teniendo en cuenta que en este caso se obtienen tamafos
de gota mayores cuando el porcentaje de aceite de utiliza al nivel alto (30%) por lo tanto
se prefieren aquellos sistemas con porcentaje de aceite a nivel bajo (25%). Ademas, se
obtuvo que la viscosidad se ve aumentada en los sistemas con porcentaje de aceite a
nivel bajo, porcentaje de emulsificante a nivel alto y velocidad de homogenizacion a nivel
bajo, por lo tanto se prefieren los sistemas con estas caracteristicas, las cuales son
reunidas por el sistema L11 (Tabla 2-13). Este sistema presenta, al igual que el A8, un
rango de tamafos de gota estrecho, un dvs pequefio y un dg igual a la moda; las
desviaciones estandar muestran que los datos estan poco dispersos alrededor de los
valores medios y los indices de dispersion (Span y PDI) muestran que es el sistema con

una distribucion uniforme y estrecha.

Tabla 2-13. Estadisticos calculados para los sistemas preparados con LM (tensioactivo
natural).

: Rango Moda dvs o dg Oy
Sistema um)  (um)  (um)  (um) (um) (@m) P PDI
L1 7,1 1,8 3,4 1.4 1,8 1,6 1,4 1,7
L2 4,2 1,2 2,5 1,1 1.4 1,6 1,3 1,6
L3 3,9 1,8 2,2 0,7 1,4 1,4 1,0 1,4
L4 52 1,5 2,9 1,1 1,8 1,5 1,1 1,5
L5 54 1.4 2,8 1,1 1,6 1,6 1,2 1,6
L6 3,9 1,4 2,1 0,7 1.4 1.4 1,0 1,4
L7 2,5 1,3 1,8 0,5 1.4 1,3 0,7 1,2
L8 4.2 1,9 2,2 0,7 1,5 1,5 1,0 1,4
L9 55 1,5 2,6 1,1 1,0 1,9 1,8 1,9
L10 57 1,6 2,7 1,1 1.4 1,6 1,4 1,7
L11 3,8 1,1 2,1 0,8 1,1 1,6 1,4 1,6
L12 3,6 1,6 2,1 0,8 1,3 1,5 1,1 1,5

dvs: diametro volumen — superficie. o: desviacion estandar. dq: diametro medio geométrico. og: desviacion
estandar geométrica. Span: indice de dispersion. PDI: indice de polidispersion.

Conociendo las condiciones mas favorables para la elaboracion de emulsiones

preparadas con cada uno de los agentes emulsificantes, se procedi6 a elaborar las
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emulsiones con aceite de aguacate (recordando que los ensayos anteriores se realizaron
con aceite de oliva); la composicién y condiciones de elaboracion de dichas emulsiones
se describen en la Tabla 2-14. Estas emulsiones fueron sometidas a ciclos de choque
térmico y se encontré que no se presenta ningun tipo de inestabilidad fisica durante el
tiempo de observacion, de manera similar a o que ocurrié con los sistemas preparados
con aceite de oliva. Adicionalmente, a las emulsiones obtenidas se les determiné la
viscosidad, el tamafio de gota y se determinaron los estadisticos anteriormente
empleados para inferir acerca de la distribucion de tamafios de goticula que presentan
estos sistemas y los resultados se muestran en la Tabla 2-15.

Tabla 2-14. Formulaciones preparadas con aceite de aguacate

FORMULACION A

FORMULACION L

Componente % p/p Componente % pl/p
Aceite de aguacate 25,00 Aceite de aguacate 25,00
Alcohol cetilico 1,50 Alcohol cetilico 1,50
Alcohol estearilico 1,50 Alcohol estearilico 1,50
CM 10,00 LMH/LML 3,50/1,50
Aminosilicona 4,00 Aminosilicona 4,00
Acido lactico 0,17 Acido lactico 0,17
Benzoato de sodio 0,30 Benzoato de sodio 0,30
Popilenglicol 10,00 Popilenglicol 10,00
Agua 47,53 Agua 52,80

Homogenizacion:
Velocidad = 15500 rpm
Tiempo = 10 min

Homogenizacion:
Velocidad = 11000 rpm
Tiempo =5 min

Formulacion A: Emulsion preparada con CM. Formulacion L: Emulsion preparada con LM.
CM: Celulosa microcristalina. LM: Sistema emulsificante compuesto por LMH y LML

Tabla 2-15. Estadisticos calculados para los sistemas preparados con aceite de
aguacate

: Rango Moda dvs o dg Oy
Sistema Span PDI
(um)  (@m)  (@m)  (@m)  (@m)  (um) P
CM 4.6 1,6 2,7 1,0 1,6 1,5 1,2 1,5
LM 4.7 1,4 2,3 0,8 1,5 1,4 1,0 1,4

CM: emulsién preparada con celulosa microcristalina. LM: emulsién preparada con sistema emulsificante
compuesto por LMH y LML. dvs: didametro volumen — superficie. o: desviacion estandar. dq: diametro medio
geomeétrico. og: desviacion estandar geométrica. Span: indice de dispersion. PDI: indice de polidispersion.
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2.3.3 Pruebas de caracterizacion de emulsiones

2.3.3.1 Determinacién del tipo de emulsion

A continuacién se presentan los resultados de las pruebas realizadas para determinar el
tipo de emulsiébn que se obtuvieron tanto para los sistemas seleccionados a partir del
disefio estadistico experimental, preparados con aceite de oliva, como para las
formulaciones que se prepararon posteriormente con aceite de aguacate, incluyendo
difusion en papel, diluciébn en agua y aceite, difusion de colorantes y conductividad
eléctrica. Todas las pruebas y para todos los sistemas, mostraron que las emulsiones
obtenidas son de tipo O/W es decir, que la fase externa de las mismas esta constituida
por la fase acuosa, lo cual se esperaba teniendo en cuenta que esta esta presente en

una mayor proporcion, con respecto a la fase oleosa.

Adicionalmente, en cuanto a los emulsificantes se puede decir que el LMH, el cual posee
un HLB mayor, se encuentra en mayor proporcion en las emulsiones estabilizadas con
este sistema, por lo tanto también es de esperar que éstas sean de tipo O/W. Por otro
lado, se sabe que las particulas de tipo hidrofilico como la celulosa microcristalina que
poseen un angulo de contacto menor a 90°, seran mojadas preferiblemente por la fase
acuosa y por lo tanto favorecen la formacion de emulsiones de tipo O/W de la misma

manera en la que lo hacen los agentes tensioactivos con valores de HLB altos (16,54)

Para todas las emulsiones, tanto las preparadas con CM como aquellas preparadas con
LM, se observé que el colorante azul de metileno, el cual tiene carécter hidrofilico,
difunde rapidamente en la superficie de la emulsién una vez entra en contacto con ella,
mientras que el colorante Sudan lll, el cual tiene un caracter lipofilico, permanece en la
superficie y no se difunde una vez transcurrido el tiempo de observacion. Tras 10
minutos, se homogenizaron todos los sistemas y se observé que el azul de metileno tifie
la emulsion de un color homogéneo mientras que el Sudan Ill permanece suspendido en
forma de particulas solidas en todas las formulaciones. Por otro lado, las emulsiones
obtenidas con ambos emulsificantes se pueden diluir facilmente en agua y por el
contrario no muestran ningun tipo de interaccion con el aceite mineral, incluso al ser
sometidas a una homogenizacion prolongada. En cuanto a la prueba de conductividad

eléctrica, esta se realizd de forma cualitativa utilizando un puente de Wheatstone y en
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todos los casos se observd que las emulsiones conducen la electricidad, mostrando que
su fase externa es acuosa. Finalmente, la prueba de difusién en papel, en todos los

casos se forma un halo de apariencia acuosa alrededor de la muestra de emulsion.

La importancia de obtener una emulsién con fase externa acuosa radica en la sensacion
gue se busca al aplicar el producto cuando el cabello estda humedo; la combinacion de
activos acondicionadores incluidos en un tratamiento de uso capilar mejora la sensacién
del cabello, tanto himedo como seco. En cuanto a la sensacion cuando el cabello esta
hamedo y se aplica el producto, se busca que este tenga una textura cremosa, que sea
facil extenderlo y distribuirlo a lo largo del cabello durante la aplicacion (de ahi la
importancia de parametros como la extensibilidad y la adherencia) y que sea de facil
enjuague. Una vez el cabello se ha secado, se buscan beneficios como humectacién,

suavidad y facilidad de peinado (58,59)

2.3.3.2 Propiedades fisicoquimicas

En la Tabla 2-16 se presentan los valores de pH determinados para las emulsiones
seleccionadas, tanto para las preparadas con aceite de oliva como para las que se

elaboraron posteriormente con aceite de aguacate.

Tabla 2-16. Determinaciéon de pH para las emulsiones preparadas

Emulsion pH = SD Emulsion pH = SD
A8 4,36 £ 0,10 L11 4,26 + 0,05
A8 (aguacate) 4,11+£0,11 L1121 (aguacate) 4,22 +0,09

A8: emulsién preparada con aceite de oliva y CM. A8 (aguacate): emulsion
preparada con aceite de aguacate y CM. L11: emulsion preparada con aceite
de oliva y LM. L11 (aguacate): emulsion preparada con aceite de aguacate y
LM. CM: celulosa microcristalina. LM: tensioactivo natural.

El uso de valores de pH cercanos a 4,0 en el producto formulado esta justificado por un
lado, en el hecho que el valor en el que se encuentra el cabello normalmente esta
alrededor de 4,0 y 6,0 y los valores méas alcalinos favorecen la formacion de especies

anionicas que confieren caracteristicas sensoriales desagradables (60). Por otro lado, el
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agente preservante empleado debe encontrarse en su forma acida (acido benzoico) para
ejercer su accion dentro del producto, por lo cual el pH del mismo debe encontrarse por
debajo de 4,5. Adicionalmente, el uso de valores de pH ligeramente &cidos en
formulaciones cosméticas esta también relacionado con el desempefio microbiolégico del
producto, teniendo en cuenta que en general las bacterias necesitan ambientes mas
alcalinos para su crecimiento (17). Por ultimo, el uso de valores de pH que se encuentren
entre 3,0 y 5,0 favorece la presencia de especies cationicas en el producto, provenientes
de los ingredientes acondicionadores con carga positiva, que cumplen un papel
antagonista frente a la carga superficial negativa del cabello y determinan asi en gran
medida la funcionalidad de dicho producto (61).

2.3.3.3 Propiedades fisicas

Extensibilidad

Las curvas de extensibilidad para los sistemas seleccionados con ambos emulsificantes,
tanto con aceite de oliva como con aceite de aguacate, se muestran en la Figura 2-15.
Este parametro es una medida de qué tanto se extiende una emulsion sobre una
superficie al ser sometida a pesos crecientes y es un indicador de qué tan facil resulta la
aplicacion del producto. Con el fin de comparar el comportamiento que tienen las
emulsiones preparadas con aceite de oliva y con aceite de aguacate en cuanto a
extensibilidad, se realiz6 una regresion lineal de cada una de las curvas correspondientes
a estas formulaciones y se compararon las pendientes y los interceptos (Tabla 2-17). Con
estos datos se puede observar que para ambos tipos de sistemas las pendientes de las
curvas de extensibilidad son similares independientemente del aceite que se utilice, lo
cual muestra que las formulaciones se extienden en la misma proporcion a medida que
se les suministra peso, lo cual tiene sentido si se tiene en cuenta que este parametro es
mas dependiente de la proporcion de fase acuosa en la emulsién y en ese sentido las

formulaciones tienen la misma composicion.
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Figura 2-15. Extensibilidad de emulsiones seleccionadas.
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L11: emulsién preparada con aceite de oliva y LM. L11 (aguacate): emulsion
preparada con aceite de aguacate y LM. A8: emulsidn preparada con aceite de oliva
y CM. A8 (aguacate): emulsion preparada con aceite de aguacate y CM. CM:
celulosa microcristalina, LM: tensioactivo natural.

Tabla 2-17. Comparacion extensibilidad para sistemas preparados con aceite de oliva y
con aceite de aguacate.

Sistema Pendiente Intercepto R?
A8 0,1003 5,9795 0,997
A8 (aguacate) 0,0945 6,6419 0,995
L11 0,1026 6,6997 0,930
L11 (aguacate) 0,1218 6,5667 0,985

L11: emulsiéon preparada con aceite de oliva y LM. L11 (aguacate): emulsion preparada con aceite de
aguacate y LM. A8: emulsiéon preparada con aceite de oliva y CM. A8 (aguacate): emulsion preparada con
aceite de aguacate y CM. CM: celulosa microcristalina. LM: tensioactivo natural.
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Adherencia

En la Figura 2-16 se puede observar que de manera general los sistemas estabilizados
con celulosa microcristalina presentan mayor adherencia que aquellos estabilizados con
LM, lo cual se debe a que la energia de adhesion de las emulsiones estabilizadas con
particulas a las superficies es en general mayor a la que presentan las emulsiones
estabilizadas con tensioactivos, por lo cual se adhieren de mejor manera a las mismas;
este efecto se debe a que el mecanismos de estabilizacion de emulsiones de las
particulas sdlidas no abarca la modificacién de la tension interfacial entre el agua y el
aceite y por lo tanto no modifican su afinidad por la superficie sobre la cual se extienden,

a diferencia de las emulsiones convencionales (62).

Figura 2-16. Adherencia de emulsiones preparadas con LM (tensioactivo natural) y CM
(celulosa microcristalina).
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A8: emulsiones estabilizadas con CM. L11: emulsiones estabilizadas con
LM. A. oliva: emulsiones preparadas con aceite de oliva. A. aguacate:
emulsiones preparadas con aceite de aguacate.
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2.3.4 Ensayos de estabilidad a mediano plazo

Para ninguna de las dos emulsiones preparadas con aceite de aguacate y distintos
agentes emulsificantes se observd algun tipo de inestabilidad fisica durante los tres
meses en los que se evalud la estabilidad de las mismas, como se puede observar en la
Figura 2-17. Sin embargo, mediante la comparaciéon de los estadisticos obtenidos para
cada emulsién relacionados con los tamafios de gota y las distribuciones de dichos
tamanos, es posible evidenciar diferencias en la estabilidad de ambos tipos de emulsién,
diferencias que estan dadas nuevamente por el tipo de emulsificante empleado en cada

caso.

Figura 2-17. Aspecto de las emulsiones preparadas con aceite de aguacate, antes y
después del estudio de estabilidad a mediano plazo.

A: emulsién estabilizada con CM al inicio del estudio de
estabilidad. B: emulsidon estabilizada con CM al final del estudio de
estabilidad. C: emulsién estabilizada con LM al inicio del estudio
de estabilidad. D: emulsion estabilizada con LM al final del estudio
de estabilidad. CM: celulosa microcristalina, LM: tensioactivo
natural.
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La comparacion de las curvas de distribucion de tamafio de goticula al inicio y al final de
los estudios de estabilidad resulta una herramienta Util para concluir acerca de la
estabilidad de emulsiones, considerando que aquellas que presenten curvas de
distribucién de tamafios mas similares en el inicio y el final del estudio, son aquellas que
presentardn una mayor estabilidad. Ademas, se puede considerar que cuando el tamafio
de goticula inicial es pequefio y permanece de esta manera a lo largo del tiempo, la
velocidad a la cual ocurre el fendmeno de coalescencia de las mismas es lenta a
condiciones determinadas, demostrando a su vez que la capa formada por el
emulsificante en la interfase aceite/agua es lo suficientemente resistente y duradera para

estabilizar la emulsién (63).

En la Figura 2-18 se puede observar cémo, para ambas emulsiones, las frecuencias se
desplazan hacia valores de tamafo de gota mayores cuando han transcurrido los tres
meses del ensayo de estabilidad, efecto que resulta mas marcado para las emulsiones
preparadas con LM. Esto confirma el hecho que las emulsiones preparadas con
particulas sélidas pueden presentar estabilidades fisicas superiores a las de emulsiones
preparadas con tensioactivos debido a que la barrera mecénica que generan en la
interfase evita en gran medida la coalescencia (64); ademas, la formacién de puentes de
particulas entre las goticulas de aceite hace que estas se mantengan separadas,
evitando a su vez la coalescencia, bien sea por un mecanismo de repulsién estérica o

mediante el aumento de la consistencia de la fase continua de la emulsién (16).

Figura 2-18. Diagramas de distribucion de frecuencias para emulsiones preparadas con
aceite de aguacate, al inicio (t = 0 meses) y al final (t = 3 meses) del ensayo de
estabilidad a mediano plazo.
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A: emulsiones preparadas con LM (tensioactivo natural). B: emulsiones preparadas con CM
(celulosa microcristalina).
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Los estadisticos calculados para las emulsiones sometidas al ensayo de estabilidad
durante tres meses (Tabla 2-18) también sugieren que el proceso de coalescencia ocurre
a una velocidad mayor en la emulsién preparada con LM, si se tiene en cuenta que estos
varian de manera considerable con respecto a los valores iniciales; asi, el tamafio de
gota aumenta de manera mas marcada, el rango de tamafos de gota es mucho mas
amplio, la polidispersién es mayor y el tamafio de gota que mas se repite (moda) se hace
mas grande, a diferencia de la emulsién preparada con CM, para la cual los estadisticos
permanecen muy similares al inicio y al final del estudio de estabilidad.

Tabla 2-18. Estadisticos calculados para las emulsiones preparadas con aceite de
aguacate al inicio (t = 0 meses) y al final (t = 3 meses) del ensayo de estabilidad a
mediano plazo. CM: Emulsiones estabilizadas con CM (celulosa microcristalina). LM:
Emulsiones estabilizadas con LM (tensioactivo natural).

, Rango Moda dvs o dg Oy
Sistema Span PDI
(M)  (um)  (um)  (um)  (@m)  (um) P
CM (t = 0 meses) 4,6 1.6 2,7 1,0 1.6 15 1,2 15
CM (t = 3 meses) 3,9 19 2,8 1,0 2,0 1.4 1,0 1,4
LM (t = 0 meses) 4,7 1,4 2,3 0,8 15 1,4 1,0 14
LM (t = 3 meses) 7,3 1,8 3,5 1,6 2,2 15 1,2 1,9

CM: emulsién preparada con celulosa microcristalina. LM: emulsion preparada con sistema emulsificante compuesto por LMH y
LML. dvs: didametro volumen — superficie. o: desviacion estandar. dg: didmetro medio geométrico. agg: desviacion estandar
geomeétrica. Span: indice de dispersion. PDI: indice de polidispersion.

Como se ha mencionado hasta ahora, los ensayos de estabilidad realizados a mediano
plazo permiten sugerir que las emulsiones estabilizadas con celulosa microcristalina
presentan una estabilidad fisica mas favorable debido a que la velocidad a la cual se
genera el fendbmeno de coalescencia es menor con respecto a las emulsiones
estabilizadas con LM; sin embargo, éstas Ultimas emulsiones no muestran ningun tipo de
inestabilidad fisica en el tiempo, bajo las condiciones a las cuales se realizé el ensayo de
estabilidad. Es de aclarar que este estudio de estabilidad se realiz6 para generar
informacion propia de la etapa de formulacién y las diferencias encontradas no permiten
inferir acerca de lo que esto significaria en términos de vida util del producto. Para ello se

requieren estudios en condiciones de elaboracion propias de un nivel industrial.



2. Formulacion del producto cosmético 65

2.4 Conclusiones

Se evidencia la influencia que tiene la composicion de la fase oleosa de las
emulsiones en parametros como el tamafio de gota y la viscosidad, los cuales se ven
estrechamente relacionados con la estabilidad fisica de las mismas. Asi, se pudo
observar mediante los ensayos preliminares gue la adicién de alcoholes grasos a la
fase oleosa, que tienen la capacidad de actuar como agentes co-emulsificantes,
aumenta de manera considerable la estabilidad fisica de los sistemas obtenidos lo
cual se pudo comprobar mediante ensayos de choque térmico y mediante la
significativa disminucién del tamafio de gota, acompafiado de aumentos en la
viscosidad. La incorporacion de la aminosilicona a la fase oleosa mostré tener un
efecto en los pardmetros anteriormente mencionados, sin afectar la estabilidad fisica

de las emulsiones.

Se hizo evidente mediante la aplicacion del disefio estadistico experimental que la
obtencion de emulsiones estables de cualquier tipo, requiere no soélo el disefio de una
formulacion adecuada en cuanto a su composicién sino también de un proceso de
elaboracion eficiente, lo cual esta fuertemente influenciado por el tipo de agente

emulsificante empleado.

Segun el disefio estadistico experimental aplicado, se determinaron las condiciones
de preparacién y composicion mas apropiadas para la obtencion de las emulsiones
con mejores caracteristicas de estabilidad. Asi, en los ensayos de funcionalidad in
vitro se evaluara la eficacia cosmética de una emulsion estabilizada con celulosa
microcristalina al 10% que incluye un 25% de aceite de aguacate en su composicion
y fue homogenizada a 15500 rpm durante 10 minutos, y de una emulsion estabilizada
con LMH y LML al 3,5% y 1,5% respectivamente, que incluye un 25% de aceite de

aguacate en su composicion y fue homogenizada a 11000 rpm durante 5 minutos.

Mediante los resultados obtenidos fue posible observar que las caracteristicas
evaluadas para las diferentes emulsiones resultantes del disefio estadistico
experimental (tamafio y distribucién de tamafios de gota, viscosidad, estabilidad
fisica, tipo de emulsion, extensibilidad y adherencia), las cuales fueron preparadas

con aceite de oliva, no varian de manera significativa para aquellas emulsiones que
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fueron preparadas con aceite de aguacate, empleando las mismas proporciones en

su composicién y condiciones de homogenizacion.

Las emulsiones seleccionadas con ambos tipos de emulsificante mostraron
mantenerse estables fisicamente durante el ensayo de estabilidad de mediano plazo,
llevado a cabo durante tres meses. La comparacién de las graficas de distribucion de
frecuencias al inicio y al final de dicho ensayo sugieren que los fenémenos que llevan
a la inestabilidad fisica de las emulsiones como la coalescencia, ocurren a una mayor
velocidad en la emulsion preparada con LM en comparacion con la emulsion

estabilizada con celulosa microcristalina.



3. Ensayos de Funcionalidad in vitro e in vivo

La seleccion de la formulacién con mejores caracteristicas derivada del presente estudio
se realizd en primera instancia con base en los resultados presentados anteriormente,
correspondientes a caracteristicas fisicoquimicas y de estabilidad, y posteriormente en
funcién de los resultados que las distintas formulaciones mostraron en ensayos de

eficacia que se realizaron tanto in vitro como in vivo.

En primer lugar, se realizaron una serie de pruebas in vitro utilizando mechones de
cabello, con las cuales se buscé evaluar la funcionalidad de las emulsiones escogidas en
el capitulo anterior (A8 y L11) y asi establecer cual de las dos brindaba resultados mas
favorables para asi ser seleccionada como la formulacion a ser probada in vivo. Dentro
de las técnicas empleadas para la evaluacion de la funcionalidad in vitro se encuentran la
resistencia al quiebre, gravimetria, calorimetria diferencial de barrido (DSC), andlisis

termogravimétrico (TGA) y microscopia diferencial de barrido (SEM).

En segundo lugar, una vez seleccionada la formulacién con mejor desempefio in vitro, se
aplica una metodologia de evaluacion de media cabeza sobre 15 voluntarias y
nuevamente se evalla el efecto que tiene el producto al ser aplicado sobre la fibra

capilar, esta vez empleando corneometria, glosimetria y sebumetria.
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3.1 Aspectos tedricos

3.1.1 La estructura del cabello y su importancia en la
funcionalidad de productos cosméticos de uso capilar

Como ya se menciond, el cabello humano estd constituido por tres capas principales
(Figura 3-1) denominadas médula, la cual se ubica en la parte central y no se encuentra
presente en todos los casos, la corteza, constituida por macrofibrillas y estas a su vez por
microfibrillas y finalmente por la cuticula, la cual constituye la capa mas externa y como
tal, es la que entra en contacto de manera preferencial con los productos cosméticos que

se aplican sobre el cabello (17,18).

Figura 3-1. Representacion esquematica de la estructura del cabello (58).

Capa A

Exocuticula

Endocuticula

Complejo celular de membrana

Corteza

Cuticula
S

5SS

0.7 um

Las células de la cuticula estan divididas en cuatro capas, cada una de las cuales
presenta una composicidbn quimica distinta. La capa mas externa es denominada

epicuticula, tiene caracteristicas hidrofébicas y un contenido considerable de cistina
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(12%); ésta esta formada a su vez por dos capas, una lipidica compuesta por acidos
grasos como el 18-metil eicosanoico, oléico, palmitico y esteérico, confiriendo las
caracteristicas hidrofébicas a la supericie capilar y otra protéica, en la que los grupos
acidos y béasicos ionizados presentes en las proteinas le confieren ciertas caracteristicas
hidrofilicas a esta superficie. La epicuticula va seguida de la capa A y de la exocuticula,
las cuales tienen contenidos aun mayores de cistina (30% y 15% respectivamente), por lo
cual su grado de entrecruzamiento e hidrofobicidad es mayor. Por ultimo, la capa mas
interna esta formada por la endocuticula, costituida por un material no queratinizado por
lo cual su contenido de cistina es mucho menor (3% aproximadamente), su estructura es
porosa y amorfa y tiene la capacidad de hincharse en presencia de agua dado su
caracter hidrofilico. La cuticula también estd compuesta por el complejo celular de
membrana el cual esta formado por tres capas: las dos externas constituidas por lipidos,
de caracter hidrofébico y una central compuesta por proteinas y polisacaridos, de
caracter hidrofilico. La funcion de complejo celular de membrana es adhesiva,
permitiendo que las células de la cuticula permanezcan estrechamente unidas
(17,18,65).

Al ser la capa méas externa de la fibra capilar, la cuticula cumple con una serie de
funciones dentro de las cuales se encuentra el control del ingreso y salida de agua de la
misma y su integridad tiene una marcada influencia en las propiedades Opticas y de
sensacion tacil del cabello (65). El uso de acondicionadores busca modificar las
propiedades superficiales de la fibra mediante una lubricacién que no sélo genera una
sensacion tactil suave sino que también provee una cubierta protectora que previene
nuevos dafios (59); teniendo en cuenta que la cuticula estd compuesta por células
muertas, la reparacién de la misma no se puede llevar a cabo de una manera bioldgica,
asi que el uso de tratamientos capilares constituye una reparacién fisica del cabello
dafiado que se genera mediante el cubrimiento o llenado de las areas dafadas, de
manera que el proceso de acondicionamiento resulta en la deposicion de una capa
protectora de ingredientes acondicionadores, dejando la fibra mas manejable y uniforme
(58,66). La capacidad que tienen los productos cosméticos de tratamiento capilar de
lograr estos efectos y la magnitud en la que lo hacen puede ser evaluada mediante la
aplicacion de los ensayos de funcionalidad o eficacia cosmética que se mencionan a

continuacion.
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3.1.2 Ensayos de funcionalidad en los productos cosméticos

Los productos cosméticos terminados deben ser sometidos a estudios de seguridad y
eficacia debido a tres razones fundamentales; en primer lugar, es necesario comprobar
gue el producto provee el beneficio que le es atribuido y que el consumidor pueda
percibirlo. En segundo lugar, es indispensable realizar ensayos que muestren que la
formulacion es segura y que no generara efectos adversos y por ultimo, los ensayos
realizados deben constituir un soporte de los claims de mercadeo empleados en la

comercializacion del producto (67).

En cuanto a los ensayos de seguridad, se puede decir que en general los materiales
empleados para desarrollar una nueva formulacibn cosmética son ampliamente
conocidos y considerados como seguros en un intervalo de concentraciones
determinado, por lo cual dichos ensayos se llevarian a cabo en casos en los que se
desee incluir en la formulacién un ingrediente novedoso (67). En este caso, se utilizaran
materias primas ampliamente conocidas y utilizadas en la industria cosmética por lo cual
no se espera que el producto terminado represente un riesgo para la salud de las

personas.

Con respecto a los ensayos de efectividad de nuevos productos cosméticos, estos tienen
una gran relevancia teniendo en cuenta el importante rol que juegan los cosméticos en la
sociedad actual, en la cual las personas utilizan este tipo de productos guiados por ideas
como el culto al cuerpo y su imagen como un factor clave del consumo cultural de las
sociedades y la inevitable interrelacion que se ha construido entre la belleza y el aspecto
fisico y la salud (68). Asi, los consumidores adquieren este tipo de productos guiados por
factores como el aspecto que estos y sus envases tengan, la fragancia, pero sobre todo,
por aquellas funciones que el fabricante declara, que al consumidor le resultan atractivas
y que espera percibir mediante la evaluacion subjetiva de los efectos que puede
identificar después del uso; si esto no ocurre, el consumidor inevitablemente no volvera a

adquirir el mismo producto (67).

Para evaluar la funcionalidad in vitro de las dos emulsiones seleccionadas hasta este

punto, se emplearon mechones de cabello aislado para aplicar los siguientes ensayos:
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Microscopia electrénica de barrido: esta técnica permite evaluar los efectos de
acondicionado, formacion de pelicula, proteccion y reparacion que tiene el tratamiento
sobre la fibra capilar, observado las diferencias que hay en la superficie de la misma

entre un control y una fibra a la que se le ha aplicado el producto (69).

Gravimetria: se realiza para evaluar las propiedades de retencion de humedad que le
puede conferir el producto a la fibra capilar, basandose en que el cabello humano puede
absorber cierta cantidad de agua cuando ésta se le aplica directamente o en condiciones
atmosféricas de humedad elevada y a su vez puede perderlas en condiciones de baja
humedad relativa o altas temperaturas. Existen ciertas sustancias con propiedades
higroscopicas o de retencion de agua que permiten que la humedad permanezca al
interior del cabello incluso en condiciones que favorecen el secado (69).

Ensayos mecanicos: se busca evaluar la resistencia a la ruptura que presenta la fibra
capilar, antes y después del tratamiento con el producto formulado teniendo en cuenta
gue normalmente, una fibra de cabello sano soporta entre 50 — 100 gramos de peso
antes de romperse (70).

Calorimetria diferencial de barrido (DSC): ésta es una técnica efectiva para la evaluacion
del comportamiento térmico del agua presente en el cabello ya que permite por un lado
determinar la energia de enlace del agua en la fibra capilar y por otro, muestra la medida
en la cual las fibras capilares son protegidas de la pérdida de agua al ser sometidas a

calentamiento tras la aplicacion del producto (71).

Analisis Termogravimétrico (TGA): esta técnica ha sido empleada recientemente en el
estudio de los efectos de los tratamientos quimicos y cosméticos en el comportamiento
térmico del cabello; en particular, el TGA ha mostrado ser un método muy eficiente para
estudiar la evaporacién de agua presente en el cabello tras la aplicacién de productos

cosmeéticos (72).

Para la evaluacion de funcionalidad de cosméticos en voluntarios se utilizan métodos no
invasivos para medir pardmetros de desempefio de los mismos mediante la ubicacién de
sensores eléctricos o dispositivos en la piel o el pelo que permiten determinar su
funcionalidad y la variacion de la misma en funcién de la aplicacion del producto en
prueba, sin necesidad de recurrir a otras técnicas invasivas de finalidad diagnéstica como

las biopsias. De hecho, la necesidad de evaluar la funcionalidad de productos no
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medicamentosos sobre la piel ha impulsado el desarrollo de la llamada Bioingenieria de
piel (Skin Bioengineering), disciplina que se centra en el disefio de equipos que permitan
la determinacion de parametros que reflejen la funcionalidad de la piel antes y después
de la aplicacién de un producto, con el fin de detectar incluso pequefios cambios que no

puedan ser observados o identificados mediante el tacto (67).

La hidratacién de la piel y el cabello es el claim mas empleado en productos de uso
cosmético, dado su efecto de aumentar la sensacion de suavidad y brillo y disminuir la
rasquifia dada por la resequedad (67); ademas, se considera que el uso de productos
hidratantes ayuda a prevenir el envejecimiento prematuro y en muchas ocasiones
pueden actuar como soporte al tratamiento de desérdenes en la piel. En la industria
cosmética se emplea una amplia gama de agentes humectantes incluyendo aminoécidos,
acido lactico, siliconas, aceites vegetales o minerales, ceramidas y polimeros, los cuales
pueden actuar mediante diversos mecanismos como la oclusion o la capacidad de llevar

agua a la superficie de la piel o el cabello (73).

Una de las formas de determinar el contenido de humedad del estrato cérneo es la
corneometria, técnica que utiliza una sonda que emite y recibe electricidad y permite
obtener una medida de la conductividad eléctrica de la piel la cual se puede relacionar
directamente con el contenido de agua en las capas epidermales superficiales (0,1 mm
de profundidad), teniendo en cuenta la excelente conductividad eléctrica que esta ultima
presenta; si bien esta técnica fue desarrollada en principio para hacer mediciones sobre
la piel, hoy en dia es aplicada en una amplia variedad de materiales incluyendo el cabello
(67,73).

La medicién del brillo también resulta importante en la evaluacion de la eficacia de
productos para el cuidado el cabello, ya que éste en general es relacionado por los
consumidores con el poder humectante de los productos. Este parametro puede ser
determinado mediante un glosimetro, el cual consiste en una sonda que mide la reflexién
directa de la luz que es enviada a la superficie del cabello con un angulo determinado. Si
bien el cabello debe mostrar un brillo natural que le confiera una apariencia luminosa, el
aspecto del mismo no debe ser oleoso, por lo cual resulta a su vez de importancia la
medicion del sebo tanto en el cabello como en el cuero cabelludo, lo cual se puede

realizar de forma préactica con el uso de un sebometro, el cual se basa en la medida
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fotométrica de la transparencia de una cinta especial que se torna transparente al entrar

en contacto con el sebo de la superficie del cabello y del cuero cabelludo (74).

A continuacién se describen los diferentes ensayos que fueron llevados a cabo con el fin
de evaluar la capacidad del producto formulado para cumplir con la funcionalidad para la

cual fue disenado.

3.2 Metodologia

3.2.1 Materiales

Agua destilada, benzoato de sodio (grado farmacéutico, Disproalquimicos S.A., Lote
20101028, Colombia), alcohol cetilico (grado farmacéutico, Proquimicas JG, Lote
141115, Colombia), alcohol estearilico (grado farmacéutico, Proquimicas JG, Lote
896584, Colombia), aceite de oliva (grado alimenticio, La Espafiola, Lote 02616, Espafia),
aceite de aguacate (Lote 07092016, Colombia), aceite de girasol (grado alimenticio,
Premier, Lote 721Y0934, Colombia), Lipomulse® Eco H (LMH, grado cosmético, Vantage,
Lote 604-82, EEUU), Lipomulse® Eco L (LML, grado cosmético, Vantage, Lote 604-87,
EEUU), Avicel® PH-301 (CM, grado farmacéutico, FMC BioPolymer, Lote P1215C,
EEUU), N-Creamer® 46 (grado alimenticio, Ingredion, Lote GD 7304, EEUU), Dow-
Corning® 2-8566 Amino Fluid (grado cosmético, Dow-Corning, Lote 0008382158, EEUU),
propilenglicol (grado farmacéutico, ICN Biomedicals, Inc., Lote 3041B, EEUU), &cido
lactico (GP 90-92%, Riedel-de Haén AG, Lote 27714, Alemania).

3.2.2 Equipos

Estufa universal, UN 55, Memmert GmbH + Co. KG, Alemania; Microscopio electrénico
de barrido, QUANTA 200, FEI, EEUU; DSC 1 STAR® System, Mettler Toledo, EEUU;
TGA 1 STAR® System, Mettler Toledo, EEUU; Cutémetro® dual MPA 580,

Courage+Khazaka, Alemania.
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3.2.3 Ensayos de funcionalidad in vitro

Para la evaluacién de la funcionalidad del producto cosmético de uso capilar se
prepararon emulsiones utilizando aceite de aguacate con ambos agentes emulsificantes,
en las concentraciones escogidas tras la aplicacion del disefio estadistico experimental,
presentado en el capitulo anterior; asimismo, se emplearon las condiciones de
homogenizacién (tiempo y velocidad) seleccionadas para cada caso, segun los

resultados de dicho disefo.

Adicionalmente, para las formulaciones con cada emulsificante, se compararon los
efectos sobre la funcionalidad de emplear la aminosilicona a dos concentraciones
distintas y al no incluirla dentro de la composicién. Por Ultimo, se elaboraron emulsiones
equivalentes utilizando aceite de girasol en reemplazo del aceite de aguacate con el fin
de corroborar que este ultimo tenga un efecto sobre la fibra capilar en comparacién con
un aceite que no es reconocido por tener propiedades beneficiosas sobre el cabello. En
las Tablas 3-1 y 3-2 se muestra la composicion de las emulsiones preparadas para la

evaluacion de la funcionalidad in vitro.

3.2.3.1 Preparacion de los mechones

Para todos los ensayos se emplearon mechones de 15 cm de longitud y
aproximadamente 2 gramos de peso, elaborados con cabello de color castafio medio,
suministrado por TESTLA, distribuidor exclusivo de TESTFABRICS, INC. Para cada

tratamiento se emplearon tres mechones individuales y tres mas como control.

Todos los mechones se lavaron con una solucion de Lauril éter sulfato de sodio (LESS)
al 10% durante tres minutos e inmediatamente fueron enjuagados con agua potable
durante tres minutos mas. Se colocaron los mechones sobre toallas de papel absorbente
durante dos minutos para retirar el exceso de agua antes de aplicar el tratamiento. Se
aplicé una cantidad de 3 mL de tratamiento en cada uno de los tres mechones, se
distribuyé de manera uniforme a lo largo de toda la fibra y se dej6é en contacto por un
periodo de 15 minutos. Transcurrido el tiempo de contacto, se enjuagaron los mechones

con agua potable durante tres minutos y se colocaron sobre papel absorbente durante
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dos minutos para retirar el exceso de agua. El procedimiento se repitid tres veces con
cada tratamiento antes de realizar los ensayos de funcionalidad; a los mechones control

se les realiz6 el mismo procedimiento, sin aplicar ningun tratamiento (65,69,71).

Tabla 3-1. Emulsiones preparadas con CM para la evaluacion de la funcionalidad in vitro.
CM: celulosa microcristalina.

% p/p
AA0 AA2 AA4 AGO AG2 AG4
Aceite de aguacate 29,00 27,00 25,00 - - -
Aceite de girasol - - - 29,00 27,00 25,00
Alcohol cetilico 150 150 150 1,50 1,50 1,50

Componente

Alcohol estearilico 150 150 1,50 1,50 1,50 1,50
CM 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
Aminosilicona - 2,00 4,00 - 2,00 4,00
Acido lactico 0,34 0,34 0,34 0,34 0,34 0,34
Benzoato de sodio 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30
Propilenglicol 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
Agua 474 474 474 47,4 47,4 47 .4

Tiempo homogenizacién: 10 minutos
Velocidad homogenizacién: 15500 rpm

Tabla 3-2. Emulsiones preparadas con LM para la evaluacion de la funcionalidad in vitro.
LM: sistema emulsificante conformado por LMH y LML (tensioactivos naturales).

% p/p
LAO LA2 LA4 LGO LG2 LG4
Aceite de aguacate 29,00 27,00 25,00 - - -
Aceite de girasol - - - 29,00 27,00 25,00
Alcohol cetilico 1,50 1,50 150 150 1,50 1,50

Componente

Alcohol estearilico 1,50 1,50 150 150 1,50 1,50
LMH 3,50 3,50 350 350 350 3,50
LML 1,50 1,50 150 150 150 1,50
Aminosilicona - 2,00 4,00 - 2,00 4,00
Acido lactico 0,34 0,34 0,34 034 034 0,34
Benzoato de sodio 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30
Propilenglicol 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
Agua 52,4 52,4 524 524 524 524

Tiempo homogenizacién: 5 minutos
Velocidad homogenizacién: 11000 rpm
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3.2.3.2 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Una vez tratados, los mechones fueron secados durante dos horas a 40°C.
Posteriormente, se tomaron fibras al azar de los mechones de cada tratamiento y se
cortaron en fragmentos de aproximadamente 0,5 cm, algunos de los cuales fueron
adheridos a los portamuestras y posteriormente recubiertos con grafito. Se observaron
las fibras tanto del control como de los tratamientos bajo un microscopio electrénico de
barrido, utilizando condiciones de bajo vacio, detector de campo ancho y aceleraciéon de
alto voltaje (30 kv). Se observaron las diferencias en la superficie de la fibra capilar al

aplicar diferentes tratamientos con respecto al control (65,69).

3.2.3.3 Gravimetria

Después de aplicados los tratamientos, los mechones fueron pesados y colocados en
una estufa a 35 £ 1°C y 40 + 5% HR por un periodo de dos horas. Transcurrido el tiempo
de secado, los mechones fueron retirados de la estufa y pesados nuevamente. A partir
de los datos obtenidos se calcul6 el porcentaje de pérdida de peso de cada mechén (69)
y se aplicé un test de andlisis de varianza (ANOVA) para establecer si existian
diferencias entre los tratamientos evaluados; posteriormente, se aplic un test de Tukey
para determinar los grupos entre los cuales se presentd una diferencia estadisticamente

significativa de pérdida de peso. El tratamiento estadistico se realizé6 empleando R 3.3.1.

3.2.3.4 Ensayos mecénicos - Resistencia al quiebre

Posterior a la aplicacion de los tratamientos, se tomaron de manera aleatoria 10 fibras
para cada uno de ellos y 10 fibras para el control y se les colocé un soporte adhesivo en
cada uno de los extremos, garantizando que todas las fibras conservaran la misma
longitud. Cada cabello fue sostenido a un soporte mediante un gancho colocado en uno
de sus extremos y en el otro extremo se fueron suministrando pesos de 10 gramos cada
vez, esperando un minuto entre peso y peso (Figura 3-2); se registré el valor al cual se
dio la ruptura de la fibra. Se aplicé un test de andlisis de varianza (ANOVA) para

establecer si existian diferencias entre los tratamientos evaluados; posteriormente, se
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aplicé un test de Tukey para determinar los grupos entre los cuales se presenté una
diferencia estadisticamente significativa de resistencia al quiebre. El tratamiento

estadistico se realiz6 empleando R 3.3.1.

Figura 3-2. Montaje utilizado para evaluar resistencia al quiebre de la fibra capilar

3.2.3.5 Calorimetria diferencial de barrido (DSC) vy Analisis
Termogravimétrico (TGA)

Una vez aplicados los tratamientos, se mantuvieron los mechones en una estufa a 20 *
1°C y 40 + 5% HR durante 36 horas. Posteriormente, se seleccionaron fibras al azar de
cada uno de los mechones, se cortaron en pequefios fragmentos y se pesaron
aproximadamente 6 + 1 mg de muestra. El analisis por DSC se realiz6 utilizando un
rango de temperaturas de -40°C a 250°C y el analisis por TGA se llevé a cabo en un
rango de 25°C a 800°C, a una velocidad de calentamiento de 10°C/min en ambos casos
(71,72).
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3.2.4 Ensayos de funcionalidad in vivo

El protocolo para la evaluacion de la funcionalidad in vivo del tratamiento capilar
formulado se planteé con base en la guia estdndar para el analisis descriptivo de
desempefio de shampoo de ASTM International (American Society for Testing and
Materials), cuyo objetivo es proveer procedimientos que puedan ser aplicados en el
disefio, ejecucion y analisis de estudios que puedan comprobar cuantitativamente los
atributos sensoriales esperados para un producto capilar, los cuales pueden ser
empleados para definir el desempefio del mismo, direccionar la formulaciéon y sustentar
claims (75).

Para la realizacion del estudio se seleccionaron 15 mujeres entre los 20 — 33 afios de
edad con cabello entre 35 — 60 centimetros de longitud, considerando la poblacién
objetivo para el producto y la finalidad de la prueba. Para cada voluntaria se aplicé de
manera previa al ensayo el formato de preevaluacién y el formato de historia médica con
el fin de recopilar informacién relevante para el analisis posterior de los datos obtenidos y
para garantizar la ausencia de antecedentes que pudieran constituir un riesgo a la hora
de aplicar el producto. Asimismo, se obtuvo un consentimiento informado por escrito de

cada participante antes de la aplicacion del mismo (Anexo B).

En el momento de la aplicacion, se llevo a cabo un ensayo de media cabeza para lo cual
se humedecid por completo el cabello de cada participante, se lavé con shampoo y se
retird el exceso de agua con una toalla. Posteriormente, se desenredd el cabello con un
peine y se separd en dos secciones, aplicando el producto Unicamente en la seccién
derecha del mismo; en el lado izquierdo no se aplicé ningun producto con el fin de ser
utilizado como control. Transcurridos 15 minutos de la aplicacion, se enjuagoé el producto
con abundante agua y nuevamente se retird el exceso de agua con una toalla y a
continuacion las dos secciones del cabello fueron secadas individualmente utilizando un
cepillo y un secador. Cada voluntaria permanecié en reposo durante 10 minutos en un
ambiente con condiciones constantes (21 = 1°C y 48 £ 2% HR) antes de realizar las
medidas de brillo, contenido de humedad y contenido de sebo, tanto en la seccion de
cabello en la que se aplicé el tratamiento como en la que no se aplicé producto. Se
realizaron 15 medidas de cada parametro en cada seccién del cabello, abarcando desde
la raiz hasta las puntas. Los datos obtenidos fueron analizados mediante la aplicacion de

un test t student utilizando R 3.3.1.
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3.3 Resultados y discusion

3.3.1 Ensayos de funcionalidad in vitro

3.3.1.1 Preparaciéon de los mechones

En la Figura 3-3 se muestra la aplicacion de los diferentes tratamientos a los mechones
de cabello y en la Figura 3-4 se puede observar el aspecto de los mechones sometidos a
tres ciclos de tratamiento con las emulsiones evaluadas. Para los mechones tratados con
las emulsiones preparadas con CM se observa en general que el aspecto y la sensacion
al tacto es menos suave que para aquellos mechones que fueron tratados con las
emulsiones preparadas con LM; es evidente que este efecto es mas marcado a medida
gue aumenta la concentracién de aminosilicona en los tratamientos, mostrando que
cuando esta se encuentra al 4% las fibras se encuentran adheridas entre si, pierden
flexibilidad y tienen una sensacidon al tacto pegajosa y desagradable. Estas
observaciones se ven en gran medida explicadas a través de las pruebas de

funcionalidad que se llevaron a cabo y que se explican a continuacion.

Figura 3-3. Aplicacion de tratamientos a mechones de cabello, de izquierda a derecha:
Control, LGO, LG2, LG4, LAO, LA2, LAA4.

LGO, LG2 y LG4: emulsiones estabilizadas con LM preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona
al 0%, 2% y 4% respectivamente. LAO, LA2 y LA4: emulsiones estabilizadas con LM preparadas con
aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente.
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Figura 3-4. Aspecto de los mechones tras tres ciclos de tratamiento. A. Mechones
tratados con emulsiones preparadas con CM, de izquierda a derecha: Control, AGO, AG2,
AG4, AAO, AA2, AA4. B. Mechones tratados con emulsiones preparadas con LM, de
izquierda a derecha: Control, LGO, LG2, LG4, LAO, LA2, LA4.

Control: mechones sin tratamiento. AG0O, AG2 y AG4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con aceite de girasol, con
aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. AAO, AA2 y AA4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con aceite de
aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LGO, LG2 y LG4: emulsiones estabilizadas con LM
preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LAO, LA2 y LA4: emulsiones
estabilizadas con LM preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente.

3.3.1.2 Microscopia electronica de barrido (SEM)

La microscopia electronica de barrido (SEM) constituye una herramienta ampliamente
utilizada para evaluar las modificaciones que se pueden generar sobre la superficie de la
fibra capilar al ser expuesta a condiciones fisicas y quimicas que deterioren su integridad
0 a tratamientos cosméticos que buscan repararla. Sin embargo, diversos estudios en los
gue se ha utilizado SEM para evaluar la superficie capilar han concluido que el cabello, al
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ser una fibra natural, presenta una amplia heterogenicidad y varia de forma significativa
no sélo de individuo a individuo (dadas por la variabilidad genética), sino también de fibra

a fibra, aunque estas provengan de la misma fuente (76-79).

Lo anterior evidentemente constituye una limitacién experimental a la hora de aplicar ésta
técnica a la evaluacion de la funcionalidad de un producto cosmético ya que resulta
complicado determinar si una caracteristica particular de la superficie es consecuencia
del tratamiento aplicado o ya existia antes del mismo; sin embargo, estas diferencias
intrinsecas al cabello pueden ser superadas mediante diferentes estrategias teniendo en
cuenta ciertas precauciones como utilizar fragmentos de cabello de aproximadamente la
misma seccion de la fibra (parte media) y la observacion de una cantidad importante de
micrografias, de manera que se seleccione una que sea representativa para cada
tratamiento (78,80). Estas estrategias fueron empleadas en el presente estudio y las
micrografias seleccionadas se muestran en las Figuras 3-5y 3-6.

El poder de acondicionamiento que tiene un producto cosmético se puede evidenciar en
diferentes caracteristicas de la superficie capilar que son observadas en las micrografias
obtenidas por SEM. Cuando el cabello se encuentra adecuadamente acondicionado, las
escamas de la cuticula se sobreponen de manera organizada y uniforme, encontrandose
estrechamente unidas entre si y presentando bordes lisos y suaves; cuando las células
de la cuticula presentan una mayor irregularidad y rugosidad en los bordes, se ven mas
separadas, se presentan elevaciones y depresiones y los bordes se encuentran
levantados en sus extremos distales, se puede inferir que la fibra presenta un mayor
dafio sobre todo sobre el complejo celular de membrana (cuya principal funcién es
mantener la adhesién entre dichas células) y que el proceso de acondicionamiento sobre
la misma no ha sido el adecuado (65,76). Adicionalmente, las micrografias obtenidas por
SEM también pueden dar una idea del dafio de la cuticula en funcién de la longitud y el
namero de células visibles, si se tiene en cuenta que a medida que se desgasta el borde
de las células su longitud se ve disminuida y por lo tanto el numero de células que se

observan en cada micrografia es mayor (76).

En el presente estudio, las diferencias observadas entre los distintos tratamientos estan
relacionadas con el tipo de aceite, el porcentaje de aminosilicona y el tipo de agente

emulsificante empleado en cada caso. En cuanto al tipo de aceite, resulta interesante
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comparar los efectos de los tratamientos preparados con diferentes aceites sin presencia
de aminosilicona (AAO y AGO para el caso de las emulsiones elaboradas con celulosa
microcristalina y LAO y LGO para aquellas preparadas con LM) ya que permiten
evidenciar el efecto que tiene el aceite sobre la fibra sin la presencia de la aminosilicona.
Se podria esperar una mejora en el aspecto superficial de la fibra al aplicar cualquiera de
estos cuatro tratamientos ya que la presencia de compuestos grasos en una formulacién
hace que las células queratinizadas que la componen permanezcan unidas y
organizadas al presentar afinidad por la capa lipidica presente en la cuticula, teniendo un
efecto positivo sobre el sensorial (65).

Figura 3-5. Imagenes SEM de fibras capilares tratadas con formulaciones preparadas
con CM. A: Cabello sin tratamiento (6000X) y B: Cabello sin tratamiento (1600X), C:
Cabello tratado con AAO. D: Cabello tratado con AGO. E: Cabello tratado con AA2, F;
Cabello tratado con AG2. G: Cabello tratado con AA4. H: Cabello tratado con AG4.

P O
5

AGO, AG2 y AG4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4%
respectivamente. AAO, AA2 y AA4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y
4% respectivamente. Aumento figuras B-H: 1600X.
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Figura 3-6. Imagenes SEM de fibras capilares tratadas con formulaciones preparadas
con LM. A: Cabello sin tratamiento (6000X) y B: Cabello sin tratamiento (1600X). C:
Cabello tratado con LAO. D: Cabello tratado con LGO. E: Cabello tratado con LA2. F:
Cabello tratado con LG2. G: Cabello tratado con LA4. H: Cabello tratado con LGA4.

LGO, LG2 y LG4: emulsiones estabilizadas con LM preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente.
LAO, LA2 y LA4: emulsiones estabilizadas con LM preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4%
respectivamente. Aumento figuras B-H: 1600X.

Sin embargo, para ambos emulsificantes se puede observar que aquellas fibras a las
cuales se les aplico tratamiento con aceite de aguacate (AAO y LAO) presentan una
superficie mas lisa y uniforme y las células de la cuticula se encuentran en apariencia
mas unidas y menos levantadas con respecto a las que fueron tratadas con emulsiones
preparadas con aceite de girasol (AGO y LGO0). Estos resultados muestran que el aceite
de aguacate tiene la capacidad de reponer de manera mas efectiva los lipidos presentes
en la epicuticula, que son retirados de la superficie de la misma por procesos como el
lavado, muy probablemente debido al alto contenido que tiene éste aceite en acidos
grasos como el oléico y el palmitico, los cuales son constituyentes principales de la

epicuticula.
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Con respecto al porcentaje de aminosilicona, se puede ver para ambos tipos de agente
emulsificante y de aceite que el aspecto de la superficie de la fibra se hace mas liso y
uniforme a medida que aumenta dicho porcentaje, hasta el punto de notarse una capa

gruesa que recubre la fibra para aquellos tratamientos en los que se utilizé al 4%.

Lo anterior se debe a la capacidad que tiene la aminosilicona adsorberse sobre la
superficie del cabello y neutralizar la carga del mismo. La adsorcibn de materiales
cationicos a superficies de biomateriales como es la fibra capilar es compleja teniendo en
cuenta que su naturaleza es heterogénea tanto fisica como quimicamente y la cantidad y
distribucién de los residuos quimicos que generan su carga superficial puede ser muy
variable; sin embargo, se ha propuesto que el mecanismo mediante el cual se da dicha
adsorcion de agentes acondicionadores cationicos a la fibra capilar esta gobernado tanto
por la atraccion electrostatica como por la afinidad hidrofébica que presentan estos
materiales con respecto a dicha fibra (81).

Las aminosiliconas experimentan una atraccion electrostatica muy pronunciada a la
superficie negativamente cargada del cabello, lo cual hace que su proceso de adsorcién
se dé de manera rapida y que las moléculas una vez unidas tengan una baja movilidad
haciendo dificil su redistribuciébn en una capa uniforme una vez se han depositado,
debido a las fuertes fuerzas de unién existentes con el sustrato y por lo tanto tiende a
acumularse en ciertas regiones. Este efecto es mas pronunciado a mayores
concentraciones de la aminosilicona en los cuales se da una mayor densidad de
adsorcion y deposicion de la misma dado que se favorecen las interacciones entre las
cadenas laterales del material y por lo tanto un aumento en la friccion y la adhesion de la
fibra (59,81).

Lo anterior explica no sélo el mejoramiento que se observa en la superficie de la fibra
capilar a nivel microscopico sino también las evidentes diferencias en el aspecto
macroscopico y en la sensacion tactil de aquellos mechones que fueron tratados con
aminosilicona a mayores concentraciones. Lo anterior pone en evidencia que, si bien los
polimeros catiénicos son los materiales mas empleados en formulaciones para el cuidado
del cabello dada la alta afinidad que presentan por su superficie, esta propiedad puede
constituir también un inconveniente ya que su remocién puede ser complicada una vez
han sido absorbidos y se puede llegar a un efecto de sobreacondicionamiento que resulta

en cabellos pesados y dificiles de manejar (17,61).
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Por dltimo, en lo que respecta al tipo de agente emulsificante empleado en cada caso se
puede decir que en principio no se esperaria que este tenga una influencia marcada en la
eficacia cosmética del producto, sin embargo en este caso se hace evidente que tanto las
caracteristicas microscopicas como el aspecto macroscoépico de las fibras tratadas es
distinto para ambos grupos, siendo el agente emulsificante el ingrediente que cambia

entre estos.

En el caso del LM es congruente el hecho de que las fibras en general tengan un mejor
aspecto en las micrografias y su sensacion tactil supere en gran medida a aquellas que
fueron tratadas con las emulsiones preparadas con CM si se tiene en cuenta que este
agente emulsificante es un material coprocesado que evidentemente tiene en su
composicion materiales de naturaleza lipidica que pueden contribuir al acondicionamiento
de la fibra y a la formacion de una capa uniforme sobre ésta que en general mejora su
aspecto.

En cambio, como se muestra en la Figura 3-7, las particulas de celulosa microcristalina
empleadas para estabilizar las emulsiones se depositan sobre las fibras de cabello una
vez ha sido aplicado el producto y permanecen adheridas a este incluso después del
enjuague. Este efecto sumado al de la acumulacién de la aminosilicona anteriormente
mencionado, explica por qué los mechones tratados con emulsiones preparadas con CM
como emulsificante, presentan un aspecto rigido y desagradable incluso a

concentraciones de aminosilicona del 2%.

Figura 3-7. Particulas de celulosa microcristalina depositadas sobre la fibra capilar
(6000X). Tratamiento AAOQ: emulsién preparada con CM, aceite de aguacate, sin
aminosilicona.
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3.3.1.3 Gravimetria

En las Figuras 3-8 y 3-9 se pueden observar los resultados de pérdida de agua por
secado de los mechones sometidos a los distintos tratamientos; segun los resultados del
andlisis de varianza aplicado se pudo determinar que existen diferencias significativas
entre los mismos y el tratamiento estadistico posterior permitié establecer entre cuéles
tratamientos resulta relevante dicha diferencia (Anexo C).

Figura 3-8. Diagrama de caja para gravimetria realizada a muestras tratadas con
emulsiones estabilizadas con CM (celulosa microcristalina).
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Tratamientos

Control: sin tratamiento. AGO, AG2 y AG4: emulsiones preparadas con aceite de
girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. AAO, AA2 y AA4:
emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4%
respectivamente.
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Figura 3-9. Diagrama de caja para gravimetria realizada a muestras tratadas con
emulsiones estabilizadas con LM (tensioactivo natural).
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Tratamientos

Control: sin tratamiento. LGO, LG2 y LG4: emulsiones preparadas con aceite de
girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LAO, LA2 y LA4:
emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4%
respectivamente.

Para el caso de los mechones tratados con emulsiones que fueron preparadas con
celulosa microcristalina, se puede ver en primer lugar que para todos los tratamientos, a
excepcion del AGO, se presentan pérdidas de agua significativamente menores con
respecto al control, mientras que en los mechones tratados con emulsiones preparadas
con LM, solo se disminuy6 de manera significativa la pérdida de agua en los tratamientos
LAO y LA2 con respecto al control. Por otro lado, se puede observar un comportamiento
gue se repite para los tratamientos con aceite de aguacate para ambos tipos de
emulsificante y es que la pérdida de agua es mayor en ausencia de aminosilicona (AAO y
LAO), luego disminuye en la concentracion intermedia (AA2 y LA2) y vuelve a aumentar a
mayores concentraciones de la misma (AA4 y LA4); si bien las diferencias entre los
tratamientos con aceite de aguacate y distintas concentraciones de aminosilicona no son
estadisticamente significativas en todos los casos, se puede evidenciar en los diagramas
de caja construidos para cada emulsificante (Figuras 3-6 y 3-7) que los valores medios

de pérdida de peso de los tratamientos sin aminosilicona y con aminosilicona al 2% (AAO,
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AA2, LAO y LA2) tienden a valores mas bajos, mientras que los de aquellos tratamientos

con aminosilicona al 4% (AA4 y LA4) tienen valores superiores a la mediana.

El comportamiento observado para los mechones tratados con emulsiones de aceite de
aguacate se puede explicar debido a que el angulo de contacto del cabello con el agua
es superior a 90° en ausencia de materiales cationicos en la superficie del mismo, lo cual
indica que su naturaleza es hidrofébica y no se deja mojar tan facilmente. A medida que
se adsorben moléculas catidnicas en la superficie de la fibra, se observa que el angulo de
contacto tiende a disminuir, confiriéndole una naturaleza un poco mas hidrofilica y
permitiendo que la captacion de agua se vea favorecida; sin embargo, esta disminucién
posteriormente se estabiliza o incluso se pueden alcanzar mayores angulos de contacto
nuevamente a medida que incrementa la concentracion del material catiénico dado que
su grupo cargado se encuentra fuertemente unido a la superficie capilar y una gran
cantidad de grupos carbonados se encuentran orientados hacia la superficie, haciendo
gue la afinidad de la fibra por el agua disminuya nuevamente; esto tiene relacién con la
dependencia que existe entre la concentracion de aminosilicona incluida en la emulsion
y la cantidad de este material que es adsorbido en la superficie de la fibra capilar
mencionada anteriormente: a bajas concentraciones, las moléculas de aminosilicona
pueden interactuar con un mayor numero de sitios de unién o interaccion electrostética,
mientras que a concentraciones altas existird una fuerte competencia por dichos sitios de
union lo cual provoca la formacién de capas gruesas de adsorcion con largos segmentos

hidrofobicos proyectados hacia la superficie (17,81).

El hecho que los mechones tratados con formulaciones preparadas con aceite de girasol
presentaran un comportamiento distinto a medida que se emplearon mayores
concentraciones de aminosilicona puede verse justificado a su vez por lo anteriormente
mencionado. En las micrografias tomadas por SEM se pudo observar que aparentemente
aqguellas fibras a las que se les aplicaron tratamientos con aceite de girasol presentan un
mayor dafio en la superficie debido a que este aceite no tiene la capacidad de
reemplazar de manera efectiva los lipidos presentes en la epicuticula, como lo hace el
aceite de aguacate dada su composicion y es bien sabido que entre mayor sea el dafio,
la carga superficial negativa del cabello se ve incrementada (17,59); asi, teniendo una
mayor cantidad de sitios de union de la aminosilicona a la fibra, se requeririan mayores
concentraciones de la misma para llegar a una neutralizacion de la carga y para que se

dé el efecto de acumulacion del material en la superficie, de tal manera que genere un
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incremento en su hidrofobicidad y pérdida de agua. Este efecto se ve de manera mas
marcada en las formulaciones preparadas con celulosa microcristalina que en aquellas
preparadas con LM, lo cual concuerda con el nivel de reparacién superficial que se pudo
observar con ambos tipos de emulsiones por SEM y que ya fueron discutidos con

anterioridad.

Segun el analisis anterior y como se puede observar en las Figuras 3-6 y 3-7, los
tratamientos que presentaron una menor pérdida de peso por secado fueron aquellos
preparados con aceite de aguacate y aminosilicona al 2% (AA2 y LA2), mostrando
pérdidas de 31,2% y 34,5% respectivamente, siendo estadisticamente significativa su

diferencia con el control, el cual presentd una pérdida de 44,0%.

3.3.1.4 Ensayos mecanicos - resistencia al quiebre

En las Figuras 3-10 y 3-11 se presentan los resultados de resistencia al quiebre
obtenidos para todos los tratamientos aplicados. Segun los resultados del analisis de
varianza aplicado se pudo determinar que existen diferencias significativas entre los
mismos y el tratamiento estadistico posterior permiti6 establecer entre cudles

tratamientos resulta relevante dicha diferencia (Anexo C).

Como se menciond, las células de la fibra capilar estan compuestas en su mayoria por
queratina, la cual se caracteriza por tener altos contenidos de cistina, aminoacido con
una alta capacidad de entrecruzamiento mediante la formacion de puentes disulfuro
intermoleculares; un alto contenido de cistina implica un alto nivel de entrecruzamiento y
por lo tanto un mejoramiento notable en las propiedades mecanicas del cabello (58). Sin
embargo, dichas propiedades mecanicas del cabello se pueden ver modificadas e
influenciadas por una serie de factores, los cuales fueron evidentes en los resultados

obtenidos y se explican a continuacion.
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Figura 3-10. Diagrama de caja para resistencia al quiebre evaluada en muestras tratadas
con emulsiones estabilizadas con CM (celulosa microcristalina).
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Control: sin tratamiento. AG0O, AG2 y AG4: emulsiones preparadas con aceite
de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. AAO, AA2 y
AA4: emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al
0%, 2% y 4% respectivamente.

Figura 3-11. Diagrama de caja para resistencia al quiebre evaluada en muestras tratadas
con emulsiones estabilizadas con LM (tensioactivo natural).
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Tratamientos

Control: sin tratamiento. LGO, LG2 y LG4: emulsiones preparadas con aceite de
girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LAO, LA2 y LA4:
emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y
4% respectivamente.
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Por un lado, se sabe que no hay dos fibras capilares que tengan exactamente las
mismas propiedades mecanicas, ya que éstas se ven modificadas a lo largo de cada
fibra, disminuyendo de la raiz hacia las puntas debido a que el dafio sobre la cuticula se
torna mas severo a medida que se aleja de la raiz, lo cual obedece a la mayor exposicion
al dafio a la que ha sido sometida (58). Este hecho se hace evidente en los diagramas de
caja construidos para cada caso (Figuras 3-10 y 3-11) en las que se puede ver que los
rangos de peso en los que se da la ruptura de la fibra en varios tratamientos es amplio e
incluso hay valores para tratamientos de ambos grupos que se encuentran muy alejados

del valor medio.

Por otro lado, aunque efectivamente se encontraron diferencias significativas entre
algunos de los tratamientos, se puede evidenciar en las Figuras 3-10 y 3-11 que sobre
todo para aquellos mechones tratados con emulsiones estabilizadas con celulosa
microcristalina, los valores medios de resistencia al quiebre son muy cercanos, lo cual
podria estar influenciado por el hecho que la disrupcién de los puentes disulfuro de
cistina, cuyo grado de entrecruzamiento determina principalmente las propiedades
mecanicas del cabello, modifica en gran medida la fortaleza del mismo cuando este se
encuentra humedo; en cambio, cuando el cabello se encuentra seco, como fue el caso en
el presente experimento, se requiere que mas del 60% de los entrecruzamientos de
cistina sean destruidos para que la fuerza de la fibra se vea afectada de manera
significativa (66); asi, se puede inferir que, si bien el nivel de dafio de la fibra en los
distintos tratamientos es diferente, como se ha podido sugerir mediante otras técnicas,
este no es lo suficientemente marcado como para generar cambios drasticos en la

resistencia del cabello.

En cuanto a los mechones tratados con emulsiones formuladas con LM, se puede ver
gue la mayor resistencia al quiebre se logra con el tratamiento que contiene Unicamente
aceite de aguacate sin aminosilicona (Tratamiento LAQO), siendo estadisticamente
significativa la diferencia con varios de los otros tratamientos. Esto podria sugerir
nuevamente que no soélo el tipo de aceite sino también de agente emulsificante tiene un
efecto positivo sobre la funcionalidad del producto. Finalmente, se ve una tendencia
general a que se disminuya el peso necesario para romper las fibras al incluir la
aminosilicona en las formulaciones los cual responde al hecho que la dureza y el médulo
elastico del cabello tratado con acondicionadores suele ser menor al del cabello que no

recibe tratamiento; esto se puede explicar considerando al cabello humano como un
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cilindro polimérico con capacidad de absorber ciertos componentes empleados como
ingredientes acondicionadores a una profundidad de aproximadamente 1,0 — 1,5
micrémetros de la superficie en donde tienen la capacidad de plastificar el polimero y

reducir sus propiedades mecanicas (58).

3.3.1.5 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) ha sido empleada por varios investigadores
para estudiar el comportamiento térmico del cabello. Esta técnica cuantifica la energia
térmica que debe ser transferida a un material para inducir cambios fisicos, permitiendo
la medicion del calor de vaporizacion, fusion y transicion de fase del mismo y en el caso
del cabello, es posible detectar los cambios estructurales de la queratina y la retencién
del agua contenida en las fibras tras el uso de tratamientos cosméticos (71,82).

En la Figura 3-12 se pueden observar los resultados obtenidos tras el analisis por DSC
del cabello tratado con las diferentes emulsiones. Para todos los perfiles,
independientemente del tratamiento aplicado, se pueden observar dos eventos
endotérmicos caracteristicos del cabello humano; en primer lugar, se observa una amplia
sefal endotérmica que puede aparecer entre 50°C - 150°C que corresponde a la pérdida
de agua contenida en las fibras capilares. En general, se ha observado que a
temperaturas inferiores a 100°C se da la pérdida del agua que se encuentra débilmente
unida a la queratina del cabello, mientras que la liberacion del agua que se encuentra
fuertemente unida a esta proteina se observa a temperaturas superiores a 140°C. La
siguiente sefial endotérmica que se observa en los perfiles, ubicanda entre 210 - 250°C,
corresponde a la desnaturalizacion de las cadenas polipeptidicas de queratina, la cual es

su forma original se encuentra en conformacion de a-hélice (72,82,83).
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Figura 3-12. Resultados DSC para los diferentes tratamientos aplicados.
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Control: mechones sin tratamiento. A. AAO, AA2 y AA4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con aceite de
aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. B. AG0O, AG2 y AG4: emulsiones estabilizadas con CM
preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. C. LAO, LA2 y LA4: emulsiones

estabilizadas con LM preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. D. LGO,

LG2

y LG4: emulsiones estabilizadas con LM preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4%

respectivamente. CM: celulosa microcristalina, LM: tensioactivo natural.

El analisis de las sefiales endotérmicas mencionadas permite comparar las diferencias
gue existen entre los distintos tratamientos y para ello se hace uso de una serie de
parametros térmicos. Para el pico correspondiente a la evaporacion del agua contenida

en las fibras, se determina su punto maximo como la temperatura de vaporizacion (Ty) y
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el area de dicho pico con respecto a la linea base, que corresponde a la entalpia de
vaporizacion (AH,); de manera anéloga, para el pico endotérmico correspondiente a la
desnaturalizacion de la queratina se determina la temperatura de desnaturalizacion (Tq) y
la entalpia de desnaturalizacibn (AHq) (84,85). En la Tabla 3-3 se registran los

parametros determinados para los tratamientos aplicados.

Tabla 3-3. Pardmetros térmicos determinados para los diferentes tratamientos a partir de
DSC.

Evaporacion del Desnaturalizacion de la
Tratamiento agua gueratina
AH, (J/9) Tv(°C) AHq (J/9) Tq (°C)

Control -90,98 77,92 -5,28 231,97
AAQ -500,65 86,34 -19,15 236,40
AA2 -607,21 77,34 -46,51 232,81
AA4 -654,04 80,83 -31,93 231,83
AGO -378,72 76,38 -25,32 235,89
AG2 -250,14 82,87 -22,36 232,37
AG4 -600,15 77,33 -27,91 231,36
LAO -592,01 83,83 -32,35 233,38
LA2 -523,15 86,8 -32,21 232,83
LA4 -941,53 82,77 -36,83 234,80
LGO -582,14 77,84 -22,42 234,86
LG2 -711,81 84,81 -28,27 232,33
LG4 -855,87 91,77 -36,47 234,27

Control: sin tratamiento. AG0O, AG2 y AG4: emulsiones preparadas con aceite de
girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. AAO, AA2 y AA4:
emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y
4% respectivamente. LGO, LG2 y LG4: emulsiones preparadas con aceite de
girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LAO, LA2 y LA4:
emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y
4% respectivamente.AHy: entalpia de vaporizacion, Tv: Temperatura de
vaporizacion, AHq: entalpia de desnaturalizacion, Td: Temperatura de
desnaturalizacién.

Los resultados muestran que la entalpia de vaporizacidon para todos los grupos de
tratamientos se hace mayor a medida que aumenta la concentracion de aminosilicona en
las formulaciones, ademas de ser mayor para aquellos tratamientos preparados con
aceite de aguacate, en comparacion con sus analogos preparados con aceite de girasol.
Debido a que el andlisis por DSC permite determinar la fuerza de union del agua a las
fibras capilares mediante la cuantificacion de la cantidad de energia requerida para
removerla (82), lo que sugieren las entalpias de vaporizacién que se alcanzan en las

diferentes curvas es que se necesita una mayor cantidad de energia para liberar el agua
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de las fibras de cabello que han sido sometidas a un tratamiento con respecto a las que
no han sido sometidas a ninguno (control); esto puede explicarse desde dos puntos de
vista: en primer lugar, los tratamientos capilares pueden tener un efecto hidratante
incrementando el contenido de agua en las fibras debido a la presencia de sustancias
hidrofilicas, por lo tanto a mayor cantidad de agua unida a las mismas, mayor sera la
cantidad de energia necesaria para liberarla; en segundo lugar, los tratamientos pueden
tener a su vez una accion humectante mediante la cual impiden la liberacion del agua
debido a la formacion de una barrera o capa oclusiva alrededor de las mismas, lo cual a
su vez se traduce en un aumento en la energia necesaria para la liberacién del agua
(71,85).

En estos resultados se ve reflejado por un lado, el hecho que el aceite de aguacate si
presenta una ventaja sobre el otro aceite en cuanto a la hidratacion del cabello se refiere,
por otro lado se hace evidente, como en ensayos anteriores, que la aminosilicona tiene la
capacidad de formar una capa en la superficie de la fibra que evidentemente genera que
se necesite una mayor energia para que el agua sea liberada de la misma y por ultimo,
vale la pena resaltar que las energias de vaporizacion fueron superiores para las
muestras tratadas con emulsiones estabilizadas con LM, lo cual sugiere una vez mas que
la composicién de este coprocesado puede tener cierta influencia en la funcionalidad del
producto, ya que sus componentes grasos pueden a su vez aportar oclusividad al quedar

depositados en la pelicula que recubre la fibra.

Los agentes acondicionadores, ademas de incrementar la entalpia de vaporizacion del
agua pueden modificar la temperatura de inicio de los eventos de desnaturalizacion de la
gueratina e incluso inhibir la presencia de los mismos debido a que pueden ejercer una
accion de proteccién térmica sobre la fibra capilar (82). Para evaluar el efecto anterior, se
tienen en cuenta la temperatura y entalpia de desnaturalizacion; considerando el modelo
de las a-queratinas en el cual el cabello esta compuesto por una fase de microfibrillas
cristalinas orientadas de manera axial embebidas en otra fase constituida por una matriz
amorfa, se puede decir que la entalpia de desnaturalizacion depende de la integridad
estructural de las a-hélices de queratina presentes en las microfibrillas mientras que la
temperatura de desnaturalizacion depende de la densidad de entrecruzamientos de la

matriz en la cual dichos filamentos de encuentran embebidos de manera que a mayor
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entrecruzamiento de la matriz, mas impedida de vera la desnaturalizacién de la proteina
(84-86).

Aunque los resultados que se muestran en la Tabla 3-3 no permiten afirmar que alguno
de los tratamientos provea a la fibra capilar una proteccioén térmica significativamente
superior a los demas, si es posible evidenciar que la energia necesaria para que se dé la
desnaturalizacion de la queratina es superior cuando se aplican tratamientos si se
compara con el control, lo cual sugiere la recuperacién de los puentes disulfuro de la
cistina, los cuales son responsables de la estructura o-hélice de la queratina (82).
Asimismo, se obtuvo que en general las entalpias de desnaturalizacion son superiores
para aquellas muestras que fueron tratadas con emulsiones con mayores
concentraciones de aminosilicona, lo cual es un resultado esperado teniendo en cuenta
gue las siliconas en general se utilizan como protectores térmicos en tratamientos
capilares debido a su alta estabilidad frente al calor y su capacidad de formar peliculas
sobre la fibra capilar, dada su baja tension superficial (87); adicionalmente, existe cierta
tendencia al aumento de la temperatura de desnaturalizacion a medida que disminuye el
contenido de humedad, representado en la entalpia de vaporizacion; esto ocurre debido
a que la matriz de queratina es plastificada por el agua, haciendo que su estructura
cristalina se estabilice y que la transicién de desnaturalizacién de los microfilamentos de

o-gqueratina ocurran a menores temperaturas (83,87).

3.3.1.6 Analisis Termogravimétrico (TGA)

Si bien la técnica de DSC es efectiva para evaluar el comportamiento térmico del agua
presente en el cabello mostrando la energia de enlace de la misma a las fibras, ésta no
permite conocer directamente la cantidad de agua contenida en el cabello, para lo cual es

necesario emplear técnicas complementarias como el TGA (71).

En la Figura 3-13 se presentan las curvas obtenidas para todos los tratamientos
evaluados y todas ellas muestran cuatro eventos de pérdida de masa caracteristicos del
comportamiento térmico del cabello. El primero, ocurre entre 25-150°C y corresponde a
la liberacion de agua unida a las fibras. El segundo y tercer evento estan relacionados

con la desnaturalizacion de la queratina con degradacion de las microfibrillas y de la
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matriz del cabello y ocurren entre 280-350°C y finalmente entre 350-550°C se da la

degradacién completa de las cadenas carbonadas de la queratina (82,83).

Figura 3-13. Resultados TGA para los diferentes tratamientos aplicados.
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Control: mechones sin tratamiento. A. AAO, AA2 y AA4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con aceite de aguacate,
con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. B. AGO, AG2 y AG4: emulsiones estabilizadas con CM preparadas con
aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. C. LAO, LA2 y LA4: emulsiones estabilizadas con LM
preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. D. LGO, LG2 y LG4: emulsiones

estabilizadas con LM preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. CM: celulosa
microcristalina, LM: tensioactivo natural.

En primer lugar, se puede evidenciar para todos los grupos de tratamientos que el

porcentaje de pérdida de peso en el primer evento, correspondiente a la pérdida de agua,
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se hace menor a medida que aumenta la concentracion de aminosilicona y este efecto es
mas marcado en aquellos tratamientos que contienen aceite de aguacate con respecto a
los que fueron preparados con aceite de girasol, lo cual concuerda con los resultados

anteriores.

En segundo lugar, el cabello dafiado presenta un mayor grado de desorganizacion en las
cadenas de queratina como se mencion6 anteriormente, por lo tanto, la cantidad de agua
y cada punto de pérdida de masa relacionado con la desnaturalizacién de la queratina
aparece a mayores temperaturas en la medida en la que el cabello presente menos
dafios y la estructura de la queratina se encuentre mas organizada (83). Se puede
observar en la Tabla 3-4 que los tratamientos que mas pierden agua en el primer evento
de pérdida de masa aparte del control son LGO, LAO y AGO, los cuales tienen en comun
la ausencia de la aminosilicona en la formulacion, lo cual indica una vez mas que este
material tiene la capacidad de formar una capa en la superficie de las fibras que ademas
de acondicionarlas, dificulta la pérdida de agua que se encuentra unida al cabello.
Ademas, acorde con lo anteriormente mencionado, las temperaturas a las cuales se dan
los eventos de desnaturalizacion y degradacion de la queratina (eventos 3,4 y 5) para
estos tratamientos son menores en comparacion con otros tratamientos lo cual sugiere

que la fibra presenta un dafio mas marcado.

Tabla 3-4. Analisis termogravimétrico (TGA) para los diferentes tratamientos aplicados.

Evento de pérdida de masa

1 2 3 4

Tratamiento - Pérdida Pérdida Pérdida

Tpico Pérdida de Tpico Tpico pico

(°C) peso (%) (°C) de(&e;so (°C) de(&e)so (°C) de(&e;so
Control 51,80 - 3,49 281,40 -29,76 315,83 -43,40 656,11 - 82,53
AAO 51,80 -2,08 278,14 -25,49 317,75 -40,97 632,47 -79,34
AA2 46,17 - 2,03 277,93 -25,71 321,25 -42,17 643,33 - 83,13
AA4 57,22 -1,55 277,93 -24,45 319,52 -41,70 634,23 - 77,40
AGO 53,53 - 2,96 275,98 -26,30 315,83 -41,77 645,06 - 78,18
AG2 48,11 - 2,30 279,66 -26,41 319,52 -42,31 645,06 - 80,83
AG4 46,17 -2,19 274,24 -24,27 321,24 -42,06 647,01 - 82,70
LAO 49,85 -2,95 275,98 - 26,27 319,52 -43,94 654,16 - 83,15
LA2 62,63 - 2,16 275,98 -23,64 321,25 -42.22 670,41 - 84,95
LA4 58,95 -1,85 281,40 -25,56 319,52 -41,49 657,84 - 83,86
LGO 49,81 -3,25 272,51 -24,53 317,57 -44,40 641,60 -77,33
LG2 49,85 - 2,39 275,98 -25,11 319,52 -43,28 641,60 - 80,21
LG4 51,80 -2,12 277,93 -25,38 321,25 -42,70 639,65 - 79,30

Control: sin tratamiento. AG0O, AG2 y AG4: emulsiones preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. AAO,
AA2 y AA4: emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LGO, LG2 y LG4: emulsiones
preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. LAO, LA2 y LA4: emulsiones preparadas con aceite de
aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. 1, 2, 3 y 4: Eventos térmicos de pérdida de masa observados por TGA en su
respectivo orden de aparicion.
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Estos eventos se pueden ver de manera mas clara en la Figura 3-14, en la cual se
presenta la primera derivada de los datos de pérdida de peso obtenidos; los picos
representan la temperatura a la cual se da la mayor velocidad de pérdida de agua en
cada evento y en esa temperatura se determiné el porcentaje de peso que se perdié en

cada uno de ellos (Tabla 3-4).

Figura 3-14. Primera derivada para resultados de TGA.
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A. Emulsiones estabilizadas con CM (celulosa microcristalina). Control: sin tratamiento. AGO, AG2 y AG4: emulsiones
preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. AAO, AA2 y AA4: emulsiones preparadas
con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente. B. Emulsiones estabilizadas con LM. Control: sin
tratamiento. LGO, LG2 y LG4: emulsiones preparadas con aceite de girasol, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente.
LAO, LA2 y LA4: emulsiones preparadas con aceite de aguacate, con aminosilicona al 0%, 2% y 4% respectivamente.

En los resultados obtenidos por TGA se obtienen nuevamente resultados que indican que
el tipo de aceite tiene una influencia importante en la funcionalidad del producto, ya que
se puede observar que los porcentajes de pérdida de peso son inferiores en el primer
evento de pérdida de peso para aquellos tratamientos que contienen aceite de aguacate;
también se evidencia una vez mas que la composicion del emulsificante LM favorece la
funcionalidad del producto, en este caso obteniendo pérdidas de peso similares a los
tratamientos analogos estabilizados con celulosa microcristalina, pero con la ventaja de
aumentar la temperatura a la cual se da la mayor velocidad de pérdida de agua hasta en
mas de 10°C.
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Cabe resaltar que, los resultados obtenidos muestran que los tratamientos evaluados
tienen un efecto favorable en cuanto a la retencion de humedad en el cabello respecta,
ya gue en investigaciones en las cuales se ha evaluado el comportamiento térmico del
cabello sin aplicacion de tratamientos cosméticos se han observado pérdidas de peso de
entre 5-8% en el rango de 30-120°C correspondiente a la pérdida de agua contenida en
la fibra capilar y de 45-55% en las pérdidas correspondientes a la desnaturalizacion de la
a-queratina, entre 230-250°C (88), mientras que para los tratamientos evaluados se
observaron pérdidas de 1,5 — 3% en el primer evento de pérdida de masa y de 24 — 30%

aproximadamente en el segundo.

En las Figuras 3-13 y 3-14 se puede observar que existe un quinto evento térmico que
aparece alrededor de 600°C y que conlleva una ganancia de peso; este evento
corresponde con la degradacion oxidativa de la queratina como material organico (82,83).
Se ha demostrado que la descomposicion térmica de las proteinas en aire ocurre
mediante un mecanismo de oxidacién en dos etapas sucesivas: la primera alcanza su
velocidad maxima aproximadamente a 320°C y resulta en la ruptura parcial de los
enlaces peptidicos, formando fragmentos de menor peso molecular; la segunda
temperatura de descomposicion depende del grado de entrecruzamiento de los

fragmentos restantes y puede ocurrir entre 500 — 650°C (89).

3.3.2 Eleccion del tratamiento a evaluar en ensayos in vivo

La finalidad de la aplicacion de los ensayos in vitro anteriores era seleccionar el
tratamiento que mostrara mejor eficacia cosmética en los mechones de cabello, para
posteriormente ser evaluado in vivo bajo condiciones normales de uso. La formulacién
seleccionada es la LA2 (estabilizada con LM y preparada con aceite de aguacate y

aminosilicona al 2%) por las razones que se explican a continuacion.

En los resultados anteriores se pudo evidenciar que los tratamientos preparados con
aceite de aguacate presentan resultados mas favorables que aquellos que fueron
preparados con aceite de girasol. Por otro lado, el agente emulsificante LM mostré tener
una influencia favorable en algunos de los parametros evaluados dado que sus

componentes contribuyen a la formacion de una pelicula en la superficie de la fibra, la
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cual es responsable en gran medida de la eficacia del producto cosmético; ademas, la
sensacion tactil resultante en las fibras tratadas con emulsiones estabilizadas con LM es
significativamente mas favorable que aquella que se obtiene con las emulsiones

estabilizadas con las particulas sélidas de celulosa microcristalina.

Finalmente, en cuanto al nivel en el cual es conveniente utilizar la aminosilicona, fue
evidente que una capa de acondicionador fuertemente unida a la superficie del cabello
como la que se logra con la aminosilicona en mayor concentracion es deseable en
términos de la prevencion de futuros dafos a la fibra capilar y de la retenciéon del agua
gue se encuentra fuertemente unida a la misma, sin embargo tiene efectos indeseables
desde el punto de vista de la lubricacién, ya que el coeficiente de friccibn se ve
aumentado y esto se refleja en un sensorial poco agradable de las fibras tras el
tratamiento, ademas de la dificultad para retirar la pelicula formada sobre el cabello, dada
la alta afinidad que presentan, de manera que debe lograrse un balance adecuado para
obtener la proteccion y lubricacion deseadas, evitando el sobreacondicionamiento
(17,18).

3.3.3 Ensayos de funcionalidad in vivo

En la Figura 3-15 se pueden observar los resultados obtenidos para las pruebas de
funcionalidad del producto realizadas en 15 voluntarias. Dichos resultados muestran que
existe una diferencia estadisticamente significativa en el contenido de humedad y de
sebo del cabello que fue sometido a tratamiento con respecto al control, mientras que el
brillo no muestra ningln cambio significativo con la aplicacion del tratamiento capilar
(Anexo C).

Los datos obtenidos para contenido de humedad muestran que en promedio, la seccion
del cabello de las voluntarias a la que se le aplico el tratamiento capilar presenté un
52,5% mas de humedad con respecto a la seccién a la que no se le aplicd ningdn
producto posterior al lavado con shampoo. Estos resultados son de gran relevancia para
el presente estudio por dos razones: en primer lugar, soportan que el producto tiene un

efecto de hidratacién sobre el cabello, por lo cual cumple con la funcionalidad para la cual
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fue disefiado y en segundo lugar, constituyen un complemento y validan los resultados
obtenidos mediante los ensayos de funcionalidad in vitro enfocados a la evaluacion de la
capacidad de hidratacién del producto. Con respecto a esto Ultimo, los resultados de
contenido de humedad observados in vivo concuerdan con el hecho que, los mechones
de cabello que fueron tratados en los ensayos in vitro con la emulsion seleccionada (LA2)
presentaron un 16% menos de pérdida de agua mediante gravimetria, un 38% menos de
pérdida de peso en el primer evento térmico observado en TGA (correspondiente a la
pérdida de agua) y un considerable aumento en la energia necesaria para que se dé la
liberacion del agua contenida en las fibras capilares segun el analisis por DSC, con

respecto a los mechones que no fueron sometidos a ningun tratamiento.

Figura 3-15. Resultados promedio obtenidos tras la aplicacion del producto capilar en 15

voluntarias.
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Tratamiento: promedio de los valores obtenidos para 15 voluntarias de la seccion del cabello a la que se le aplico el tratamiento.
Control: promedio de los valores obtenidos para 15 voluntarias para la seccion del cabello a la que no se le aplicé el tratamiento.
El valor obtenido de cada parametro para cada voluntaria es el promedio de 15 mediciones realizadas para cada seccion del
cabello (tratamiento y control). * p-valor < 0.05
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Con respecto a los resultados obtenidos para brillo, se puede observar que contrario a lo
esperado, la aplicacién del tratamiento capilar no constituye un cambio significativo en
este parametro e incluso se obtuvieron valores mayores de brillo para las secciones de
cabello que Unicamente fueron lavadas con shampoo. La razén por la cual se esperaba
un incremento en éste parametro en el cabello sometido a tratamiento radica en el hecho
qgue, segun las micrografias obtenidas para las fibras de cabello por SEM, la aplicacion
del tratamiento conlleva un mejoramiento en las caracteristicas de la superficie del mismo
con respecto al control y el brillo es una propiedad Optica de las fibras que depende de la
reflexion de la luz incidente sobre su superficie; dicha reflexion, se da de manera
proporcional al estado de la superficie de la fibra capilar, de manera que, entre menor
sea el dafio de la superficie de la cuticula del cabello, mayor ser el brillo (65,90).

A pesar de lo anterior, en este caso se pudo observar que la aplicacion del tratamiento
capilar reduce en cierta medida el brillo del cabello posiblemente debido a que su
principal propdsito es depositar agentes acondicionadores en la superficie como lo son la
aminosilicona y los alcoholes grasos que forman una capa que, dependiendo de su
grosor y uniformidad, puede generar una disminucion en esta propiedad en diferentes
magnitudes; adicionalmente, la deposicién de una capa grasa en la superficie del cabello
podria generar un aumento en la adherencia de particulas de polvo presentes en el
ambiente sobre la misma, lo cual tiene un marcado efecto en la disminucion del brillo. Por
las razones anteriormente expuestas, los tratamientos capilares y acondicionadores
resultan menos efectivos en el incremento del brillo del cabello con respecto a los
shampoos, que al tener la capacidad retirar los residuos de su superficie contribuyen a

gue la luz se vea reflejada en una mayor cantidad (91,92).

Por dltimo, en cuanto a los resultados obtenidos para el contenido de sebo, la primera
observacion que debe hacerse es la amplia dispersion existente entre los datos tanto del
tratamiento como del control. Lo anterior se debe a que el contenido de grasa del cabello
es un parametro que depende de una gran cantidad de variables que incluyen no solo el
sexo, la edad, la raza, produccién de sebo, entre otros, sino también factores como la
cultura, las condiciones socioeconémicas e incluso las preferencias personales de cada
individuo (19,61,93).

De acuerdo con lo anterior, se pudo observar durante los ensayos que en algunas

voluntarias no se detectaba sebo en la superficie del cabello empleada como control
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(lavada con shampoo Unicamente) mostrando caracteristicas de cabello seco lo cual
puede deberse a su vez a una serie de factores que en Ultimas llevaron a que el efecto
visual y sensacién tactil final en la seccion del cabello sometida a tratamiento fuera muy
agradable; por el contrario, para aquellas voluntarias a las que se les detectd contenido
de sebo en el cabello sin tratamiento, se obtuvieron valores de este parametro mucho
mayores en la porcion de cabello sometida a tratamiento y el resultado derivé en cabellos
grasosos y con poca movilidad (Figura 3-16). Segun estos resultados, resulta viable
enfocar el uso del producto a cabellos secos y dafados los cuales, dadas sus

caracteristicas, no tienden a acumular material oleoso en su superficie.

Figura 3-16. Aspecto final de dos voluntarias tras el ensayo de media cabeza. A ambas
voluntarias se les aplic6 el producto en el lado derecho de la cabeza y el lado izquierdo

no recibid ningun tratamiento.

A. Voluntaria con contenido de sebo de 3,80 en la seccién izquierda del cabello
(control) y 40,80 en la seccidn derecha (tratamiento). B. Voluntaria con contenido
de sebo de 0,00 en la seccion izquierda del cabello (control) y 3,20 en la seccién
derecha (tratamiento).
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3.4 Conclusiones

Los ensayos de funcionalidad in vitro permitieron evidenciar que los tratamientos
preparados con aceite de aguacate tienen un efecto positivo sobre las caracteristicas de
la superficie del cabello y sobre su nivel de hidratacién. Sin embargo, los resultados
también muestran que la eficacia cosmética del producto se ve fuertemente influenciada
a su vez por el tipo de agente emulsificante empleado y por la concentracion de

aminosilicona incluida en la emulsion.

El conjunto de resultados obtenidos mediante las pruebas de funcionalidad in vitro
permitieron seleccionar la formulacion LA2 (preparada con aceite de aguacate,
aminosilicona al 2% y estabilizada con LM) como la mas promisoria para su evaluacién in
vivo. Los mechones de cabello tratados con esta emulsion presentaron una superficie
mas lisa y uniforme al ser observados en SEM, un 16% menos de pérdida de agua
mediante gravimetria, un 38% menos de pérdida de peso en el evento térmico
correspondiente a la pérdida de agua por TGA y un aumento muy pronunciado de la
energia necesaria para evaporar el agua contenida en las fibras por DSC con respecto a

los mechones empleados como control (sin tratamiento).

Los ensayos de funcionalidad in vivo permitieron determinar que existe una diferencia
estadisticamente significativa entre el contenido de sebo y el contenido de humedad de
cabellos a los que se les aplico el tratamiento capilar con respecto a aquellos a los que
no se les fue aplicado. Los cabellos tratados presentaron un 52,5% mas de humedad y
un 78,6% mas de sebo con respecto a aquellos que no recibieron tratamiento. No se
encontré diferencia significativa en el brillo de los cabellos tratados con respecto a los

controles.

Los resultados muestran que los ensayos de funcionalidad in vitro dan una idea muy
acertada de la eficacia cosmética del producto formulado y resultan de gran utilidad a la
hora de seleccionar el producto que mejor se desempefia dentro de un grupo de
formulacones, sin embargo la evaluacién de la funcionalidad in vivo es critica para
determinar los resultados de la aplicacion del tratamiento bajo condiciones reales de uso

y sobre distintos tipos de cabello.
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Los ensayos de funcionalidad in vivo permitieron evidenciar que el uso del producto
formulado esta recomendado preferiblemente para personas con cabello seco de

acuerdo a lo discutido previamente.



4. Conclusiones y recomendaciones

4.1 Conclusiones

Se determind la influencia de la fase oleosa de las emulsiones preparadas en
caracteristicas como la viscosidad, el tamafio de gota y la estabilidad fisica.
Adicionalmente, se llevd a cabo la aplicacion de un disefio estadistico experimental
con el fin de establecer la composicién y las condiciones de homogenizacion mas

adecuadas para la obtencién de emulsiones estables.

Para ambos tipos de agente emulsificante evaluado se determiné que las emulsiones
presentan una mejor estabilidad al ser preparadas con un porcentaje de aceite del
25%; asimismo, se pudo establecer que la celulosa microcristalina debe ser incluida
en un 10% y el LM en porcentajes de 3,5% y 1,5% (LMH y LML respectivamente).
Finalmente, se evidencié que las condiciones mas adecuadas de homogenizacién
dependen en gran medida del tipo de agente emulsificante empleado, siendo de
15500 rpm y 10 minutos para las formulaciones estabilizadas con CM y de 11000 rpm

y 5 minutos para aquellas preparadas con LM.

La evaluacion de la estabilidad durante tres meses de las emulsiones preparadas con
aceite de agucate permiti6 determinar que ni la formulacién preparada con CM ni la
gue fue estabilizada con LM presentan manifestaciones de inestabilidad fisica

durante el tiempo de observacion.

Los ensayos de funcionalidad in vitro permitieron comprobar la influencia que tiene la

composicion de la formulacién en su funcionalidad cosmética. Asi, se pudo probar
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gue no solo el tipo de aceite y la concentracion de aminosilicona (considerados los
ingredientes responsables de la funcionalidad) sino también el tipo de emulsificante
empleado, determinan la eficacia cosmética del producto. Asi, se pudo determinar
gue los mechones de cabello que fueron tratados con la emulsion de aceite de
aguacate con aminosilicona al 2% y estabilizada con LM, presentaron menores
pérdidas de peso por gravimetria y TGA, mayores entalpias de vaporizacién del agua
por DSC y mejores caracteristicas de superficie en las micrografias SEM con
respecto al control y los otros tratamientos.

La utilizacion de ensayos de funcionalidad in vitro es una herramienta util a la hora de
comparar entre distintos tratamientos y seleccionar el que presente mejor
desempefio. Sin embargo, en el presente estudio se hizo evidente la importancia de
comprobar dicha seleccion mediante la aplicacion del producto in vivo ya que las
caracteristicas propias del cabello de cada individuo hace que el resultado obtenido

tras la aplicacién del mismo sea diferente a las observaciones realizadas in vitro.

Con el presente trabajo de investigacién se contribuy6 a los estudios de formulacién
de un producto cosmético de tipo emulsién para uso capilar basado en aceite de
aguacate, estabilizado con un sistema emulsificante de origen natural y sin el uso de
parabenos como agentes preservantes; ademas, comprob6 mediante ensayos in vitro
e in vivo que el producto tiene un poder de hidratacion sobre el cabello, por lo cual

cumple con la funcionalidad para la cual fue disefiado.

4.2 Recomendaciones

Con el fin de seguir avanzando en la formulacion del producto cosmético de uso

capilar basado en aceite de aguacate, se proponen las siguientes recomendaciones:

Realizar ensayos para llevar a cabo la correccién organoléptica del producto,
utilizando los materiales autorizados para tal fin por parte de las agencias
certificadoras de productos naturales y llevar a cabo estudios sensoriales del

producto empleando paneles entrenados.
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Continuar con la etapa de escalamiento a escala piloto y su posible transferencia a la
industria que permita llevarlo hasta una escala por lo menos piloto industrial, y asi
poder adelantar estudios de estabilidad del producto con el fin de establecer su vida
atil.






ANEXO A. GRAFICOS DE DISTRIBUCION DE
FRECUENCIAS Y GRAFICOS LOG-
PROBABILISTICOS

En el siguiente anexo se presentan, a manera de ejemplo, los histogramas de
distribucion de frecuencias que fueron construidos para las emulsiones seleccionadas
segun los resultados del disefio estadistico experimental, tanto para aquellas que fueron
preparadas con aceite de oliva como para las de aceite de aguacate. Asimismo, se
muestran los gréaficos Log-probabilisticos de los cuales se derivd la determinacion del
diametro medio geométrico (dg), la desviacion estdndar geométrica (og) y el indice de

dispersién (Span).

Tanto las gréficas de distribucion de frecuencias como las Log-Probabilisticas fueron
construidas para todas las emulsiones preparadas en los ensayos preliminares y en el

disefio estadistico experimental.

Figura A-1. Distribucién de frecuencias emulsién A8 con aceite de oliva.
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Figura A-2. Grafico Log-Probabilistico para emulsién A8 con aceite de oliva.
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Figura A-3. Distribucion de frecuencias emulsion A8 con aceite de aguacate.
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Figura A-4. Grafico Log-Probabilistico para emulsién A8 con aceite de aguacate.
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Figura A-5. Distribucién de frecuencias emulsién L11 con aceite de oliva.
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Figura A-6. Grafico Log-Probabilistico para emulsiéon L11 con aceite de oliva.
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Figura A-7. Distribucién de frecuencias emulsién L11 con aceite de aguacate.
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Figura A-8. Grafico Log-Probabilistico para emulsién L11 con aceite de aguacate.
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ANEXO B. FORMATOS DE RECOPILACION DE
INFORMACION APLICADOS A PARTICIPANTES DE
ENSAYOS DE FUNCIONALIDAD IN VIVO

Los formatos presentados en el siguiente anexo fueron aplicados a todas las voluntarias
gue participaron en el estudio de eficacia cosmética in vivo. Los formatos 1 y 2 fueron
diligenciados en dias previos al ensayo para corroborar que todas las participantes
estuvieran en condiciones para hacer parte del estudio. El formato 3 fue diligenciado el
dia del estudio, antes de la aplicacion del producto.



FORMATO 1. PRE-EVALUACION DE VOLUNTARIOS

Nombre: Fecha:
Edad: Género: Correo

electrénico: Teléfono:

Condicién del cabello (Tallo) Muy seco

Moderadamente seco_____
Normal
Moderadamente graso
Muy graso

Condicion del cabello (Puntas) Muy seco
Moderadamente seco_
Normal

Moderadamente graso

Muy graso
Brillo Poco brillo___ Brillomedio __ Muy brillante _____
Densidad Baja___ Intermedia_____ Alta____
Textura Fina__ Media____ Grueso ____ Muygrueso_____
Longitud (seccién mas larga) cm
Color Natural Actual
Tratamientos capilares Ninguno __ Tintura_____ Alisado/ondulado_____

Otro

Tipo de cabello Rizado__ Ondulado Liso Afro
Condicién del cuero Sincaspa_ Pocacaspa___ Muchacaspa_
cabelludo Seco____ Normal Graso

Otras condiciones del cuero cabelludo

Recomendado para continuar Sl NO

Firma Examinador
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FORMATO 2. ANTECEDENTES MEDICOS

Nombre:

Edad: Género:

Correo electrénico: Teléfono:

Fecha:

¢ Presenta usted actualmente o ha presentado en ocasiones anteriores alguna de las siguientes condiciones?

SI
Asma
Rinitis
Alergia al polvo
Alergia al pelo de los animales
Alergia a alimentos
Otras alergias

Describir

Dermatitis

Psoriasis

Eczema

NO

¢Alguna vez ha presentado una reaccion tras el uso de productos capilares como shampoos,

acondicionadores, lacas, geles, mousses, tintes, tratamientos permanentes o fragancias? Sl NO

Si la respuesta es Sl, por favor explicar
¢ Presenta actualmente o ha presentado antes problemas en el cuero cabelludo?

Sl NO

Si la respuesta es Sl, por favor explicar
¢ Se encuentra actualmente bajo algun tipo de tratamiento médico? Sl NO

Si la respuesta es Sl, por favor explicar

Firma del voluntario Firma del examinador
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FORMATO 3. CONSENTIMIENTO INFORMADO

Estudio de eficacia de producto cosmético de uso capilar basado en aceite de aguacate
Responsables: Mariana Henao Padilla, Yolima Baena Aristizabal

Institucion: Universidad Nacional de Colombia

El proposito del presente estudio es evaluar la eficacia cosmética del producto
desarrollado como parte de la tesis de Maestria en Ciencias Farmacéuticas titulada
Contribucién al estudio de formulaciéon de un producto cosmético de uso capilar basado
en aceite de aguacate, bajo sus condiciones normales de uso.

Este procedimiento se realizard en Mao Sala de Belleza y Peluqueria, bajo la direccion
de Mariana Henao Padilla y consistird en un estudio de aplicaciéon del producto en media
cabeza con posterior medicion de parametros del cabello mediante sebumetria,
glosimetria y corneometria. La persona responsable consultard de manera previa al
estudio informacién pertinente para constatar que usted no tiene ninguna condicién que
impida su participacion en el estudio.

Los riesgos asociados a la utilizacién del producto incluyen hipersensibilidad a alguno de
los componentes, por lo cual sus antecedentes en el uso de este tipo de producto han
sido consultados y se considera que no hay alguno que aumente el riesgo de utilizar el
producto en estudio.

A menos que usted de la autorizacion especifica, sus resultados personales no estaran
disponibles para terceras personas y su informacion sera manejada de manera
confidencial.

La presente investigacion fue avalada por el Comité de Etica de la Facultad de Ciencias
de la Universidad Nacional de Colombia, en 04 de abril de 2016 (Acta 03).

Yo, identificada con la C.C.
# declaro que me ha sido explicada la naturaleza y el
progreso del procedimiento, que me he familiarizado con el formato de consentimiento y
gue he tenido la oportunidad de hacer preguntas que han sido respondidas, por lo tanto
acepto voluntariamente participar en el estudio.

Nombre:
Direccion:
Teléfono:

Firma:
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ANEXO C. ANALISIS ESTADISTICOS APLICADOS PARA
ENSAYOS DE FUNCIONALIDAD.

A continuacion se presentan los resultados de las pruebas estadisticas que fueron

empleadas para el andlisis de los datos obtenidos en los ensayos de funcionalidad.

Para los ensayos de funcionalidad in vitro de gravimetria y resistencia al quiebre, se llevo
a cabo en primer lugar un andlisis de varianza (ANOVA) para establecer si existia
diferencia significativa entre los tratamientos y posteriormente se aplicé un test de Tukey
para determinar entre cuales tratamientos se obtuvo una diferencia estadisticamente
significativa.

Tabla C-1. Tabla ANOVA para resultados de gravimetria realizada a muestras tratadas
con emulsiones preparadas con CM (celulosa microcristalina).

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados

variacion Libertad cuadrados medios F Pr
Entre grupos 6 419,60 69,94
Intra grupos 14 32,30 2,31 30,34 3 x 107
Total 20 451,90 -

Tabla C-2. Tabla ANOVA para resultados de gravimetria realizada a muestras tratadas
con emulsiones preparadas con LM (tensioactivo natural).

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados
L, . . F Pr
variacion Libertad cuadrados medios
Entre grupos 6 183,00 30,50
Intra grupos 14 83,02 5,93 5,143 0,0055

Total 20 266,02 -
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Tabla C-3. Test de Tukey para resultados de gravimetria realizada a muestras tratadas
con emulsiones preparadas con CM (celulosa microcristalina) y LM (tensioactivo natural).

Interacciones p-valor Interacciones  p-valor

Control-AAO 0,0007292 Control-LAO 0,0295810
Control-AA2 0,0000011 Control-LA2 0,0013688
Control-AA4 0,0000461 Control-LA4 0,0651710
Control-AGO 0,0727246 Control-LGO 0,1092933
Control-AG2 0,0074264 Control-LG2 0,0761446
Control-AG4 0,0000006 Control-LG4 0,0597141
AAO0-AA2 0,0064014 LAO-LA2 0,6220508
AAO0-AA4 0,6102361 LAO-LA4 0,9992163
AAO0-AGO 0,2044490 LAO-LGO 0,9870608
AAO-AG2 0,8346364 LAO-LG2 0,9978148
AAO0-AG4 0,0024000 LAO-LG4 0,9996024
AA2-AA4 0,1391241 LA2-LA4 0,3775871
AA2-AGO 0,0000823 LA2-LGO 0,2484178
AA2-AG2 0,0006346 LA2-LG2 0,3353796
AA2-AG4 0,9974273 LA2-LG4 0,4024489
AA4-AGO 0,0099231 LA4-LGO 0,9999159
AA4-AG2 0,0957627 LA4-LG2 0,9999999
AA4-AG4 0,0544222 LA4-LG4 1,0000000
AGO0-AG2 0,8569481 LG2-LG2 0,9999894
AGO0-AG4 0,0000361 LGO-LG4 0,9997951
AG2-AG4 0,0002560 LG2-LG4 0,9999991

Tabla C-4. Tabla ANOVA para resultados de resistencia al quiebre realizada a muestras
tratadas con emulsiones preparadas con CM (celulosa microcristalina).

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados

variacion Libertad cuadrados medios F Pr
Entre grupos 6 4069 678,1
Intra grupos 63 22880 363,2 1,867 0,1
Total 66 26949 -

Tabla C-5. Tabla ANOVA para resultados de resistencia al quiebre realizada a muestras
tratadas con emulsiones preparadas con LM (tensioactivo natural).

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados - Pr
variacion Libertad cuadrados medios
Entre grupos 6 10329 17214
Intra grupos 63 24650 391,3 4.4 0,000896
Total 66 34979 -
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Tabla C-6. Test de Tukey para resultados de resistencia al quiebre realizada a muestras
tratadas con emulsiones preparadas con CM (celulosa microcristalina) y LM (tensioactivo

natural).

Interacciones p-valor Interacciones  p-valor

Control-AAQ 0,6556557 Control-LAO 0,0195782
Control-AA2 0,9998367 Control-LA2 0,9999998
Control-AA4 0,8536618 Control-LA4 0,9850156
Control-AGO 0,9999998 Control-LGO 0,9999998
Control-AG2 0,9999850 Control-LG2 0,6214154
Control-AG4 0,9383433 Control-LG4 0,8742034
AAO0-AA2 0,4282355 LAO-LA2 0,0268792
AAO0-AA4 0,0663591 LAO-LA4 0,1435144
AAO0-AGO 0,7286915 LAO-LGO 0,0268792
AAQ0-AG2 0,7955092 LAO-LG2 0,6214154
AAO0-AG4 0,1155206 LAO-LG4 0,0003564
AA2-AA4 0,9646711 LA2-LA4 0,9933598
AA2-AGO 0,9991416 LA2-LGO 1,0000000
AA2-AG2 0,9969921 LA2-LG2 0,6936537
AA2-AG4 0,9918928 LA2-LG4 0,8222164
AA4-AGO 0,7955092 LA4-LGO 0,9933598
AA4-AG2 0,7286915 LA4-LG2 0,9705635
AA4-AG4 0,9999850 LA4-LG4 0,4037950
AGO0-AG2 0,9999998 LGO-LG2 0,6936537
AGO0-AG4 0,9014871 LGO-LG4 0,8222164
AG2-AG4 0,8536618 LG2-LG4 0,0654188

La Tabla C-7 muestra los resultados de la prueba t student aplicada a los datos de

humedad, brillo y contenido de sebo obtenidos en los ensayos de funcionalidad in vivo.

Tabla C-7. Resultados de la prueba t student aplicada a datos de funcionalidad in vivo

Pruebat student HUMEDAD BRILLO SEBO
Grados de libertad 22,357 27,999 15,877
Valor t 3,3633 -0,37417 2,4571
p-valor 0,002762 0,7111 0,0259
Intervalo de
. 0,2537067 | 1,0678171 | -0,8094634 | 0,5594189 | 0,9371858 | 12,7739254
confianza (95%)

Hipdtesis nula: La diferencia entre las medias es igual a cero
Hipotesis alternativa: La diferencia entre las medias es diferente a cero
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