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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo determinar a basicidade em cremes alisantes para atender a
legislacdo vigente que permite no maximo 7,0% p/p expresso em hidroxido de calcio. Este estudo realizou
a comparacio entre dois métodos duas técnicas analiticas titulométricas. Foram utilizadas amostras
“brancas” (sem principio ativo) enriquecidas com hidroxido de calcio nas concentragdes de 3,0%, 6,0%
¢ 8,0% (p/p); sendo oito replicatas para cada concentragdo. A determinagio de basicidade foi efetuada
por titulacio direta de ions calcio na amostra, pesou-se a amostra equivalente a 0,1500 g de hidréxido
de calcio, diluiu-se em agua e dcido cloridrico, sob agitagdo ¢ aquecimento, resfriou-se e titulou-se com
EDTA 0,0500 mol/L, utilizando azul de hidroxinaftol como indicador. A titulagao direta por neutralizagao
de ions OH com HCl e fenolftaleina mostrou que a recuperacio nio foi satisfatdria o que atribuimos
aos ions OH" estarem adsorvidos na mistura do creme. A precisdo do método foi de 0,03 a 1,3% no
intervalo de 2,9-8,0 % Ca(OH), (p/p). A recuperacio foi obtida no intervalo de 96,0-100,5%. O método
do Food Chemicals Codex 4“ edicdo foi utilizado em comparagdo ao método adaptado no laboratério.
Os testes t ¢ F mostraram que os dois métodos sdo equivalentes.
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ABSTRACT

The purpose of the present investigation was to determine the alkalinity hair straightening creams, in
order to accomplish the directives of the enforced law, which allows the maximum concentration of
7.0% w/w of calcium hydroxide. Two titrametric analytical techniques were compared. Two “blanks™
(without active principle) were supplemented with calcium hydroxide at the concentrations of 3.0%,
6.0%, and 8.0% (w/w), and eight replicates for each concentration were prepared. Alkalinity determination
was carried out by means of direct titration of calcium ions in samples. A sample corresponding to
0.1500 g calcium hydroxide concentration was diluted in solution containing water and hydrochloric
acid under shaking and heating. After cooling, this samples was with 0.0500 mol/L EDTA, and
hydroxynaftol blue was employed as indicator. Direct titration by means of OH" ions neutralization with
HCI and phenolphtaleine showed that the recovery was unsatisfactory; this fact could be caused by the
adsorption of OH" ions into cream mixture. The method precision ranged from 0.03 to 1.3% in the
interval from 2.9 to 8.0% Ca(OH), (w/w). The recovery was obtained within the interval from 96.0% to
100.5%. For the present study the Food Chemical Code 4™ edition technique was used and compared
with the modified technique in the laboratory. The statistics T and f tests showed that both techniques are
analytically equivalent.
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INTRODUCAO

O progresso na tecnologia relacionado aos alisantes
de cabelo tem proporcionado, em individuos com cabelos
ondulados ou crespos, mudar naturalmente o aspecto do
fio capilar e conseguir em instantes o seu objetivo com
satisfacdo!.

O cabelo ¢ constituido de queratina formada pelo
foliculo piloso contendo trés camadas celulares concéntricas
de fora para dentro: a cuticula, a raiz (ou cortex) ¢ a medula
(ou medular). A cuticula ¢ formada por grandes placas, escamas
transparentes e centralizadas, recobrindo umas as outras; este
involucro protege a raiz que representa a parte essencial do
cabelo, formada por grandes células contendo queratina,
pigmentadas e unidas entre si por uma substancia intercelular;
cada célula apresenta microfibrilas (0, 1um de didametro) 3. A
queratina ¢ uma proteina, ou seja, uma molécula formada pelo
encadeamento de um grande numero de aminodcidos, unidos
por ligagoes peptidicas, ligagdes covalentes e, portanto, fortes
e dificeis de romper. Os aminoacidos assumem as caracteristicas
fisicas de longas fibras chamadas de cadeias protéicas, sendo
que a queratina ¢ constituida de muitas dessas fibras, que estao
dispostas em paralelo e enroladas em torno uma das outras. Na
queratina, cuja coesio ¢ assegurada por ligagdes de enxofre e
por pontes de hidrogénio, caracteristica da estrutura queratinica,
que se formam entre dois dtomos de enxofre (-S-S-), sdo as
ligagdes mais fortes que podem ser estabelecidas entre as
cadeias polipeptidicas. Estas liga¢des sendo oxidantes sdo
sensiveis aos agentes redutores*”.

O alisamento consiste na quebra das ligagdes cruzadas
de dissulfeto entre as cadeias de polipeptidios; o alto teor de
enxoftre indica que ha mais ligagoes a serem quebradas. O cabelo
dos individuos negros ¢ idéntico ao dos brancos quanto ao seu
conteudo de aminoacidos, mas possui didmetro levemente
superior, menor conteudo de 4gua e forma anatdmica diferente,
quando visto em corte transversal. Nos individuos brancos, o
cabelo possui formato simétrico e redondo, permitindo que os
fios fiquem lisos ¢ retos, enquanto que nas pessoas negras tém
formato eliptico e achatado®’.

Os alisantes/relaxantes sdo formados por trés
componentes principais: agente alcalino, fase oleosa e fase
aquosa. Os agentes alcalinos mais utilizados so os hidroxidos
de sodio, de litio, de potdssio ou hidroxido de guanidina
conhecido como produto “sem soda” que contém a mistura de
4,0% a 7,0% p/p de hidroxido de calcio em creme e carbonato
de guanidina. Quando se misturam as duas partes sdo
produzidos carbonato de célcio e hidroxido de guanidina, sendo
este ultimo o que tem a propriedade de alisar o cabelo®’.

Os alisantes precisam de um componente alcalino forte
(pH= 12,5 a 13,9) que intumesce o cabelo, abrindo a cuticula;
isto permite que o agente alcalino penetre na fibra capilar e se
espalhe até a endocuticula; uma vez no cortex, o alisante reage
com a queratina quebrando as ligagdes estruturais do cabelo®.

Os compostos usados com hidréxidos em elevadas
concentragdes possibilitam alisar os cabelos em um tempo
muito curto, porém aumenta-se o risco de produzir danos a
fibra do cabelo ¢ devem ser manipulados com cuidado, pois
podem ser irritantes para o couro cabeludo!'-'*!*. O objetivo
deste trabalho foi estabelecer uma metodologia para
determinar a basicidade em cremes alisantes a base de
guanidina para atender a Legislagdo vigente que permite no
maximo de 7,0% (p/p) expresso em hidréxido de calcio", e
nio se encontra na literatura referéncias para esta
determinagdo em produtos alisantes a base de guanidina, os
relatos encontrados sdo relacionados as dermatites causadas
pelo uso de produtos alisantes.

MATERIAIS E METODOS

A amostra da matéria-prima utilizada de hidréxido de
cdlcio identificada com o n°. de lote k30273947 apresentou
grau de pureza de 96,9%p/p.

Nas amostras brancas (sem principio ativo) foi
determinado o teor de hidréxido de calcio utilizando os dois
métodos: modificado no laboratorio ¢ o baseado no Food
Chemicals Codex 4* edigdo®’.

Método analitico modificado

O procedimento analitico utilizado para as analises das
amostras foi modificado a partir do Food Chemicals Codex 4°
edigdo’®, com o emprego de trés amostras contendo hidroxido
de calcio nas concentragdes de 3,0%, 6% ¢ 8% p/p. Para cada
concentragio, pesou-se o equivalente a 0,1500g de hidroxido
de calcio. Foram efetuadas 8 replicatas para cada concentragio.
Cada tomada de ensaio foi transferida para um erlenmeyer
contendo agua deionizada e adicionou-se 3,0mL de 4cido
cloridrico a 10%V/V e, para melhor dissolugdo, colocou-se
em agitador magnético com aquecimento a 70°C. Apds
resfriamento da amostra a temperatura ambiente, adicionou-se
30 mL de EDTA 0,0500mol/L, 15mL de hidroxido de sédio
1,0mol/L e 300mg de indicador azul hidroxinaftol, dando-se
continuidade a titulagdo com EDTA 0,0500mol/L até ponto final
(coloracdo azul persistente).

Método Food Chemicals Codex 4 edi¢ao'’

Para comparar com o método adaptado em laboratdrio
utilizou-se a metodologia do Food Chemicals Codex 4* edicdo,
na amostra de concentragdo 6,0% por ser a concentracio mais
proxima das encontradas no comércio que € em torno de 5,0%
p/p de hidroxido de cdlcio e ser a média das concentragdes das
amostras preparadas em laboratorio. Procedeu-se pesando
quantitativamente o equivalente a 0,1500g de hidréxido de
cdlcio na amostra de 6% p/p, transferiu-se para capsula de
porcelana, secou-se em chapa elétrica em temperatura baixa
para evitar perda da amostra, em seguida queimou-se a amostra
em bico de bunsen e levou-se para mufla a 800°C, por 24 horas
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até transformacdo em cinzas. Em erlenmeyer, as cinzas foram
diluidas em acido cloridrico a 10% V/V, onde foram adicionadas
agua deionizada, 30mL de EDTA 0,0500mol/L ¢ 15mL de
hidréxido de soédio 1,0mol/L e 300mg de indicador azul
hidroxinaftol, dando-se continuidade a titulacio com EDTA
0,0500mol/L até ponto final (coloragio azul persistente).

Nos dois métodos o calculo foi efetuado considerando
que cada mL de EDTA equivale a 3,705mg de hidroxido de
calcio.

Além dos métodos acima apresentados também se
verificou o método da titulagdo por neutralizagado utilizando a
amostra contendo 8,0% p/p escolhida aleatoriamente, titulando
com HCI 1,0mol/L e fenolftaleina como indicador.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Para avaliar a metodologia adaptada em laboratorio
foram selecionados alguns atributos da validagio descritos para
a categoria titulometria'®"’,

Foi verificada a exatiddo adicionando-se
quantidades conhecidas do principio ativo a amostra branca
em trés concentragdes diferentes 3%,6% e 8%p/p além da
amostra branca e padrdo. As analises foram realizadas em
8 replicatas para as trés concentracdes, conforme Tabela
1. A reportagem dos resultados de exatiddo se deu através
da equacdo que se segue.

Exatiddo = Concentracdo x 100%
Concentragio tedrica

No teste de precisdo foi avaliado o critério repetibilidade
através da obtengado do desvio padrio e o coeficiente de variacido

que nio deve ser superior a 2% e foram calculados através do
programa Excel da Microsoft®!.

Em relagdo ao atributo linearidade, ndo se percebem
diferencas significativas entre os métodos. Todos
apresentaram uma correlagdo linear entre concentracdes
obtidas e concentragdes tedricas.

A validacdo ¢ um dos principais instrumentos da
garantia da qualidade e, com este intuito, este trabalho
buscou validar uma metodologia simples que produza
resultados satisfatorios, em um intervalo de tempo razoavel.

De maneira geral, os dois métodos poderiam ser
adotados para a quantificagdo do hidréxido de cdlcio em
amostras de produtos alisantes a base de guanidina; no
entanto, o método descrito mo Food Chemicals Codex 4*
edigdo, cujos resultados estdo apresentados na Tabela 2,
apresentou uma recuperagdo menor em relagdo ao método
adaptado no laboratorio.

O método com aquecimento a seco ¢ mais demorado,
pois a queima da amostra deve ser lenta, em razdo da
possibilidade de ocorréncia de perdas por eventuais
explosdes devido a presenca de 6leo mineral na maioria das
formulagdes comercializadas.

Além da comparagdo entre os dois métodos, também,
foram efetuados testes na amostra de concentragio 8% p/p,
escolhida aleatoriamente, para a determinagdo do hidroxido
de calcio por titulometria de neutralizacdo, utilizando solugao
de 4cido cloridrico 1,0N e fenolftaleina como indicador. Os
resultados demonstrados na Tabela 3 evidenciam que a
recuperacdo média obtida de 88,1% foi inferior quando
comparada aos outros dois métodos, que apresentaram 97,5%
de recuperacdo, em média, resultado que atribuimos a presenga
de ions OH™ adsorvidos na mistura do creme.

Tabela 1. Amostras dos produtos “alisante” em diferentes concentracdes 3,0%, 6,0% e 8,0% (p/p) de hidroxido de célcio e sua

faixa de recuperagio, apos titulagdo com EDTA 0,0500 mol/L.

Concentragio Concentragio Concentragio 8%

Amostra 3% (p/p) Recuperaciao% 6% (p/p) Recuperaciao% (p/p) Recuperaciao%
1 2,88 96,0 5,99 99,8 7,80 98,0
2 2,93 98,0 6,03 100,5 7,72 97,0
3 2,90 97,0 6,02 100,3 7,75 97,0
4 2,87 96,0 6,00 100,0 7,79 97.4
5 2,87 96,0 6,02 100,3 7,85 98,1
6 2,99 99,6 6,00 100,0 7,75 96,9
7 2,90 97,0 5,99 99,8 7,80 98,0
8 2,93 98,0 5,99 99,8 7,81 98,0
Média 2,90 97,2 6,01 100,1 7,78 97,6
DP 0,04 0,01 0,04
CV(%) 1,57 0,26 0,53

DP: desvio padrao; CV: coeficiente de variagio.

178



Santa Barbara MC et al. Determinacdo de basicidade em produtos alisantes de cabelos contendo guanidina e hidroxido de calcio em sua
formulacdo. Rev Inst Adolfo Lutz, 66(2):176-180, 2007.

Tabela 2. Recuperagdo de hidréxido de calcio na concentragdo de 6,0%(p/p) em produtos alisantes obtido pelo método da
titulagdo com EDTA 0,0500 mol/L ¢ o método recomendado pelo Food Chemicals Codex.

Concentracio Food
Chemicals Codex.

Amostra Concentragio 6,0% (p/p) Recuperacdo % 6,0% (p/p Recuperacio %
1 5,99 99,8 5,75 96,0
2 6,03 100,5 5,75 96,0
3 6,02 100,3 5,82 97,0
4 6,00 100,0 5,70 95,0
5 6,02 100,3 5,74 97,0
6 6,00 100,0 5,81 97,0
7 5,99 99,8 5,81 97,0
8 5,99 99,8 5,86 98,0
Meédia 6,01 100,1 5,78 96,6
DP 0,01 0,05
CV(%) 0,26 0,91

DP: desvio padrao; CV: coeficiente de variagio.

Tabela 3. Recuperacdo de hidroxido de calcio na concentracio de 8,0% p/p em produtos alisantes obtido pela titulagdo direta
utilizando HCI e fenolftaleina como indicador.

Amostra Concentragao 8 % p/p Recuperacio (%)
1 7,02 87,70
2 7,11 88,90
3 7,03 87,80
4 7,07 88,30
5 7,07 88,30
6 7.01 87,62
7 7,06 88,20
8 7,02 87,70
Meédia 7,05 88,10
DP 0,03

CV (%) 0,49

DP: desvio padrao; CV: coeficiente de variagio.
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