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1. BADANIE KOMPATYBILNOSCI SUBSTANCJI AKTYWNYCH | POZOSTAtYCH
SUROWCOW KOSMETYCZNYCH — ZADANIE NR 8

Zadanie polegato na przeprowadzeniu badan nad mozliwoscig wprowadzenia substancji aktywnych do
formulacji kosmetycznej. Celem zadania byta ocena kompatybilnosci substancji aktywnych i
pozostatych surowcéw kosmetycznych, tj. emulgatoréw i stabilizatoréw, emolientéw, substancji
konserwujgcych, humektantéw. Kompatybilnos¢ nowych substancji aktywnych przetestowano w 35
doswiadczeniach z 7 emulgatorami dostepnymi na rynku oraz z réznymi wariantami fazy olejowej. W
toku badan uzyskano 2 receptury, zawierajgce w swoim sktadzie substancje aktywne chelatujgce jony
chromu lub kobaltu, ktére zapobiegajg przenikaniu tych metali w gigb skéry.

1. Zatozone cechy produktu kosmetycznego

Wybrane substancje aktywne w postaci roztwordow (zeli) w 2% kwasie mlekowym zbadano pod katem
mozliwosci wprowadzenia ich do formulacji kosmetycznych — . Zatozenia dla opracowywanych
receptur byty nastepujace:

e Uzyskanie stabilnej w czasie emulsji typu O/W (olej w wodzie) o lekkiej konsystencji kremu;

e Otrzymanie masy przyjemnej w aplikacji, tatwo rozprowadzajacej sie na skorze, bez grudek,
gtadkiej i btyszczgcej, o kolorze biatym lub kremowym;

e Opracowanie receptury o przyjemnym, delikatnym zapachu, pochodzgcym od uzytych
surowcow. Dopuszczano rowniez uzycie niewielkiej ilosci kompozycji zapachowej, tagodnej
dla skéry atopowej (niezawierajgcej substancji potencjalnie alergicznych);

e Uzycie surowcdéw w petni bezpiecznych dla bardzo wrazliwej skéry oraz unikanie takich
sktadnikow jak: PEG (glikole polietylenowe), parabendw, silikonow, poliakrylanow,
kompozycji zapachowych zawierajgcych duze ilosci potencjalnych alergendw;

e Opracowanie formulacji kosmetycznej, ktéra oprdcz podstawowego dziatania —ochrony przed
whnikaniem jondw chromu i kobaltu w gtab skory przy kontakcie z materiatami zawierajgcymi
te metale, bedzie wykazywata dodatkowe cechy, tj. dziatanie pielegnacyjne na skoére dzieki
zastosowaniu sktadnikdéw kondycjonujgcych, takich jak d-pantenol, prowitamina C,
prowitamina E, gliceryna, wycigg z aloesu, mocznik, alantoina itp.;

e Uzyskanie koncowego pH przyjaznego dla skory, tj. w granicy 4,5-5,5;

o Uzyskanie produktu kosmetycznego, ktérego cena surowcow pozwoli na jego wdrozenie
na rynek w przystepnej cenie.

2. Dobdr surowcow

Dla uzyskania zatozonych cech produktu kosmetycznego niezbedny byt dobdér odpowiednich
surowcow. Rozwazajgc ten problem kierowano sie gtéwnie tym, aby sktadnik posiadat nastepujace
cechy: naturalne pochodzenie, minimalny stopien przetworzenia, dobre wtasciwosci uzytkowe,
bezpieczenstwo stosowania, wysoki stopien oczyszczenia, wielofunkcyjne dziatanie, przystepna cena.

Emulgatory. Wybrano szereg emulgatorow do badan nowych formulacji. Byty to przede wszystkim
substancje posiadajgce certyfikat zgodny z ECOCERT, jak réwniez czes¢ posiadata jednoczesnie
certyfikaty COSMOS i Natrue. Zdecydowana wiekszo$¢ badanych emulgatoréw byta o charakterze
niejonowym, stabilne w szerokim zakresie pH, oraz dedykowane do produktéw typu O/W (olej w
wodzie). Byty to: SIMULGREEN 18-2, MONTANOV 68, MONTANOV L, TEGO CARE PBS 6 (stabilny w pH
4-8,5), TEGO CARE PSC 3 (stabilny w pH 4,5-8), OLIVEM 1000AKOLINE GC (emulgator pochodzenia
roslinnego o charakterze jonowym, przeznaczony gtéwnie do emulsji O/W).
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Emolienty. Wybranymi do badan emolientami byty zaréwno emolienty suche, czyli nie pozostawiajacy
na skérze ttustych plam, szybko wchtaniajgcy sie, oraz emolienty ttuste czyli pozostawiajgcy na skoérze
uczucie nattuszczenia, zwiekszajgce poslizg przy aplikacji. W badaniach uzyto: ISOPROPYL PALMITATE
(emolient suchy), CAPRYLIC/CAPRIC TRIGLYCERIDE (emolient ttusty), BUTYROSPERMUM PARKII (SHEA)
BUTTER (emolient ttusty), GLYCERYL STERARATE (emolient ttusty), CETEARYL ALCOHOL (emolient
ttusty), CANOLA OIL (emolient ttusty), ISOHEXADEKANE (emolient suchy), COCONUT OIL (emolient
ttusty), BEESWAX WHITE (emolient ttusty), ARGAN OIL (emolient ttusty), ISOPROPYL MYRISTATE
(emolient potttusty), THEOBROMA CACAO (COCOA) SEED BUTTER (emolient ttusty), ISOSTEARYL
NEOPENTANOATE (emolient suchy), CERA ALBA (emolient ttusty).

Konserwanty. Badano konserwanty skuteczne w zakresie pH 5-5,5: EUXYL K712 (pH < 5,5),
DERMOORGANICS 1388 (pH < 5,5), JEECIDE AA PLUS (pH dziatania 5).

Dodatki. Zastosowano dodatki zaréwno humektanty (odpowiedzialna za nawilzenie skéry) jak rowniez
m.in. o wifasciwosciach nawilzajgcych i stabilizujgcych, zageszczajacych oraz antyoksydacyjnych i
regulujacych pH. Badano: LACTIC ACID (regulator pH), CITRIC ACID (regulator pH, antyoksydacyjny),
TOCOPHERYL ACETATE (antyoksydant,), ALOE BARBADENSIS LEAF JUICE (nawilzajgcy), GLYCERIN
(humektant), ALANTOIN (nawilzenie), UREA (nawilzanie), D-PANTHENOL (nawilzenie), XANTHAN GUM
(guma ksantanowa, zagestnik, stabilizator), CYAMOPSIS TETRAGONOLOBA GUM (guma guar,
zagestnik, stabilizator), PARFUM (wybrana z dostepnych prébek, kompozycja zapachowa
niezawierajgca substancji alergicznych i potencjalnie alergicznych).

3. Badania nad opracowaniem formulacji kosmetycznych

Podczas prac nad opracowaniem formulacji kosmetycznych gtdwny nacisk potozono na dobdr
odpowiedniego emulgatora, zdolnego do ustabilizowania emulsji po dodaniu substancji aktywne;.
Wszystkie emulsje uzyskiwano standardowg metodg homogenizacji na gorgco. Podczas prac
korzystano m.in. z urzadzen: taznia wodna Labo PLAY w420, Wiréwka Thermo Scientific TM ST 40 z
rotorem Fiberlite F15-6x100y.

Przygotowano 35 formulacji kosmetycznych, zawierajgcych substancje aktywng oraz uzywajac
kombinacji konserwantow, emulgatoréw, emolientéw oraz dodatkéw (humektantéw). Nastepnie po
48 h zostata sprawdzona kompatybilnosé otrzymanych mieszanin. Polegato to na ocenie sktadajgce;j sie
z ocen czastkowych formulacji. Ocenie podlegaty parametry takie jak: ocena organoleptyczna (zapach,
barwa, aplikacja), pH produktu oraz test wiréwkowy (badanie stabilnosci) w szesciostopniowej skali,
gdzie oceny 4-6 kwalifikowaty produkt do badan organoleptycznych. Nastepnie formulacje zostawaty
poddawane ocenie koricowej. Gtéwne kryterium stanowita stabilno$¢ prébki. Formulacja nie byta
poddawana testom organoleptycznym, gdy produkt nie przeszedt testu stabilnosci. Otrzymano dwie
formulacje z wynikiem pozytywnym.

Pierwsza byta to formulacja KFPJ 111 zawierajgca: emulgator SIMULGREEN 18-2, konserwant: Jeecide
AA PLUS, emolienty: Isopropyl palmitate, Caprylic/capric triglyceride, Isohexadecane, Glyceryl
stearate, Canola Oil, Argan Oil, dodatki: Tocopheryl acetate, d-Panthenol, Cyamopsis Tetragonoloba
Gum (guma guar), Citric acid, Glycerin, oraz substancje aktywng i Aqua oraz kompozycje zapachowsa.

Test wirdwkowy otrzymat ocene 4/6 pozytywng, pH = 4,84. Wynik oceny organoleptycznej: zapach
delikatny, od komp. zapachowej, barwa biata, aplikacja — emulsja lepka, klejgca. W Tabela 1
przedstawiono zdjecie oraz uwagi formulacji KFPJ 111.
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Tabela 1 Ocena formulacji KFPJ 111

Zdjecie probki po wirowaniu:

Ocena koncowa:

e Uktad spetnia kryteria stabilnosci

e W kolejnej probie wyeliminowano gume guar w celu
Uwagi: unikniecia uczucia lepkosci na skérze po aplikacji.
Zmiana okazata sie skuteczna i nie wptyneta

na stabilnos¢ formulacji

Drugg formulacja byta prébka KFPJ 085. Zastosowano w niej emulgator TEGO CARE PBS-6, emolienty
Caprylic/capric triglyceride, Butyrospermum Parkii (Shea) Butter, Isohexadecane, Isostearyl
Neopentanoate, konserwant Dermoorganics 1388, oraz jako dodatki Lactic Acid, Glycerin, Alantoin,
Urea, Tocopheryl acetate, d-Panthenol oraz substancje aktywng oraz Aqua.

Test wirdwkowy otrzymat 5/6 ocene pozytywna, pH = 5,49, badania organoleptyczne: zapach
delikatny, przyjemny; barwa biata, aplikacja przyjemna. W Tabela 2 przedstawiono zdjecie oraz uwagi

formulacji KFPJ 085.
Tabela 2 Ocena Formulacji KFPJ 085

Zdjecie probki po wirowaniu:

Ocena koncowa:
Uwagi: Brak
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4. Podsumowanie

Podjete w ramach Zadania 8 dziatania miaty na celu sprawdzenie kompatybilnosci opracowanych
substancji aktywnych z pozostatymi surowcami tworzacymi emulsje kosmetyczng, przy zatozeniu
zastosowania sktadnikdw pochodzenia naturalnego, w petni bezpiecznych dla skéry bardzo wrazliwe;j.
Roéwnie istotne byty pozostate zatozenia, tj. uzyskanie emulsji stabilnej w czasie, o pH 4,5-5,5, o
delikatnym, przyjemnym zapachu, tatwo rozprowadzajacej sie na skérze i posiadajgcej dodatkowe
wiasciwosciach pielegnacyjne. W toku badan, w 35 doswiadczeniach, przetestowano kompatybilnos¢
substancji aktywnych z 7 emulgatorami dostepnymi na rynku, z réznymi wariantami fazy olejowe;.
Uzyskano 2 receptury spetniajace wszystkie zatozone cechy — oznaczone jako KFPJ 085 oraz KFPJ 111,

ktore mogg by¢ wytwarzane zaréwno w formie perfumowane;j lub nie.
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2. DOBOR MEDIUM DLA WPROWADZANIA NIEROZPUSZCZALNYCH W
WODZIE SUBSTANCJI AKTYWNYCH DO EMULSJI KOSMETYCZNEJ,
01.04.2018 - 31.05.2018 — ZADANIE NR 9

Zrealizowane w ramach badan rozwojowych Zadanie nr 9 polegato na przeprowadzeniu badan

nad doborem medium (rozpuszczalnika) dla wprowadzania nierozpuszczalnych w wodzie substancji
aktywnych do emulsji kosmetycznej. W zadaniu zostata poddana ocenie rozpuszczalnosé
opracowanych substancji aktywnych w kwasach owocowych (hydroksykwasach) stosowanych w
produkcji kosmetykdéw. Badania przeprowadzono m. in. dla kwasu mlekowego, glikolowego,
jabtkowego, winowego, cytrynowego i migdatowego.

1. Kwasy stosowane w kosmetyce

Hydroksykwasy, to gtdwna grupa kwaséw stosowanych w kosmetyce. Ich witasciwosci takie jak
dziatanie antybakteryjne, ztuszczanie martwego naskdrka, stymulacja regeneracji komérkowej oraz
produkcji kolagenu i elastyny, usuwanie przebarwien, sprawiajg, ze znalazty one szerokie
zastosowanie. Hydrokwasy wspomagajg dziatanie innych sktadnikéw produktéw kosmetycznych. Ich
efekt jest uzalezniony od zastosowanego stezenia. Kwasy o niskim stezeniu, do 10%, mozna z
powodzeniem stosowac samodzielnie. Zabiegi z wysokoprocentowg zawartoscig kwasu owocowego,
przynoszace bardziej efektowne efekty, nalezy przeprowadzaé pod okiem specjalisty.

Alfa-hydroksykwasy (AHA)

Do najpopularniejszej grupy hydroksykwasow nalezg a -hydroksykwasy (AHA). Kwasy te rozpuszczajg
sie w wodzie, przez co ich przenikanie przez warstwe sebum jest nieco stabsze, a w wyniku czego ich
dziatanie jest bardziej powierzchniowe. Kwasy AHA zalecane sg gtéwnie dla pielegnacji skéry suchej,
przesuszonej czy tragdzikowej (w tym ostatnim przypadku stosuje sie nieco wyzsze stezenia).

Do najczesciej stosowanych alfa-hydroksykwasow naleza:

e Kwas glikolowy — najprostszy przedstawiciel a-hydroksykwaséw. Wystepuje naturalnie w
wielu owocach, np. agrescie, winogronach, jabtkach, trzcinie cukrowej. Po natozeniu, kwas
glikolowy reaguje z gérng warstwg naskdrka, ostabiajgc wtasciwosci wigzace lipidéw, ktore
utrzymujg razem martwe komorki skory. Pozwala to na rozpuszczenie sie zewnetrznej powtoki,
odstaniajgc lezagcg pod nig skdre. Uwaza sie, ze jest to spowodowane zmniejszeniem stezenia
jondéw wapnia w naskérku, co w konsekwencji prowadzi do ztuszczania. Redukuje zmarszczki,
blizny i przebarwienia po tradziku oraz pomaga w walce z wieloma innymi schorzeniami, w tym
rogowaceniu stonecznym czy hiperkeratozie. Jego dziatanie jest zalezne od stezenia. W
mniejszym stezeniu np. 15% wykazuje dziatanie nawilzajgce, delikatnie ztuszczajace oraz
przyspiesza regeneracje skory.

e Kwas salicylowy — zwigzek z grupy beta-hydroksykwasow, pozyskiwany z kory wierzby.
Posiada wtasciwosci przeciwbakteryjne i przeciwzapalne, przez co znajduje zastosowanie w
walce z réznymi chorobami skéry (zwtaszcza z tradzikiem). Bardzo dobrze rozpuszcza sie w
ttuszczach. Jego dziatanie polega na wnikaniu w gtagb mieszkéw tojowo-wtosowych, przez co
przenika przez warstwe sebum w skérze. Oczyszcza ujscia gruczotéw tojowych nie powodujgc
podraznien naskdrka. Jego dziatanie zalezy od zastosowanego stezenia.

e Kwas migdatowy — nalezy do grupy a-hydroksykwasow (AHA). Otrzymuje sie go w wyniku
hydrolizy wyciggu z gorzkich migdatéw (Amygdalus Communis var Amara). Struktura kwasu
migdatowego zblizona jest do struktury antybiotykow, dzieki czemu wykazuje on silne dziatanie

7
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bakteriobdjcze. Dzieki duzej masie czgsteczkowej (np. w poréwnaniu do kwasu glikolowego)
stopniowo przenika do kolejnych warstw naskérka. W przeciwienstwie do innych kwaséw
owocowych nie zwieksza wrazliwosci skdry na storice oraz jest nietoksyczny, dlatego mozna go
stosowac przy praktycznie kazdym rodzaju skéry (rowniez w okresie letnim). W srodowisku
kwasnym kwas migdatowy dziata bakteriobdjczo na wystepujgce na ludzkiej skérze bakterie
(Streptococcus oraz Staphylococcus). Podczas ztuszczania naskérka kwas migdatowy
wyréwnuje koloryt skdry, skutecznie rozjasnia przebarwienia, sptyca powierzchowne
zmarszczki i przyczynia sie do poprawy ogélnego stanu skory.

e Kwas mlekowy — to kwas naturalnie wystepujgcy w organizmie ludzkim (stanowi jeden ze
sktadnikdw NMF, czyli naturalnych czynnikéw nawilzajgcych skére. Nalezy do grupy kwasow a
-hydroksylowych (AHA), o dziataniu nawilzajgcym, ztuszczajgcym i przeciwstarzeniowym. Jest
catkowicie bezpieczny w stosowaniu oraz nietoksyczny. Dziata wygtadzajgco, nawilzajaco i
przeciwtradzikowo, oczyszcza i odblokowuje pory, dziata przeciwtrgdzikowo i antybakteryjne.
Ponadto, redukuje niedoskonatosci np. stanéw zapalnych, przebarwien, pobudza skére do
produkcji kolagenu, wzmacnia bariere ochronng skéry oraz poprawia jej nawodnienie.

e Kwas cytrynowy — wystepuje przede wszystkim w owocach cytrusowych (np. w cytrynie, gdzie
stanowi 8% suchej masy). Posiada dziatanie ztuszczajace i aktywujgce odnowe komodrkows,
jednoczesnie lekko rozjasnia skore.

e Kwas azelainowy — to kwas o wielokierunkowym dziataniu, w naturalnej postaci wystepuje w
ziarnach zbdz. Wykorzystywany jest gtdwnie w leczeniu réznego rodzaju tradziku, hamuje
rozwoj bakterii odpowiedzialnych za powstawanie zmian tradzikowych (Propionibacterium
acnes, Staphylococcus epidermidis). Powoduje mniejsze podraznienia skéry i jej wysuszanie.
Wykazuje silne witasciwosci przeciwzapalne i przeciwutleniajgce, dzieki czemu zapobiega
starzeniu skéry. Dzieki zdolnosci do redukcji nadmiernego wytwarzania melaniny, stosowany
jest do leczenia przebarwien.

Poli-hydrokwasy (PHA)

Aktualnie coraz czesciej w kosmetyce siega sie takie po poli-hydrokwasy (PHA). Posiadajg one
wtasciwosci zblizone do alfa-hydroksykwasow, ale wykazujg przy tym tagodniejsze dziatanie,
efektywnie kojac podraznienia i nawilzaja.

Ze wzgledu na wiekszy rozmiar czasteczki sg tagodniejsze, przez co nie powodujg takich efektéow
ubocznych jak alfa-hydroksykwasy. Mozna je z powodzeniem stosowaé u oséb z cerg wrazliwg,
naczyniowg, a nawet w przypadku niektérych problemoéw skornych, np. tuszczycy. Dodatkowymi
zaletami kwasow PHA s3 silne wtasciwosci nawilzajgce, antyutleniajgce oraz tagodzace podraznienia.
Kwasy te nie powodujg zwiekszenia wrazliwos$ci na promieniowanie UV, w odrdznieniu od kwaséw
AHA, stad mogg byc¢ stosowane réwniez latem. Optymalne pH dla kwaséw PHA miesci sie w granicach
3-4.

Do polihydroksykwaséw mozna zaliczy¢ m.in. glukonolakton czy kwas laktobionowy:

o Glukonolakton — silnie nawilza, regeneruje, dziata antyoksydacyjnie, przeciwzapalnie,
wzmacnia mechanizmy obronne skory przed promieniowaniem UV, obniza ryzyko poparzenia
stonecznego, ujedrnia skore i opdinia procesy starzenia. Glukonolakton nie posiada
wtasciwosci draznigcych i moze by¢ stosowany na skére bardzo wrazliwg, np. w okolicach oczu
(na powieke dolng i gorng).

e Kwas laktobionowy — kwas o silnym dziataniu ztuszczajgcym. Posiada wszystkie wtasciwosci
kwasow PHA - nawilza, wygtadza, zapobiega powstawaniu podraznien, zmarszczek,
rozszerzonych naczynek czy zwiotczeniu skdry. Zwalcza wolne rodniki, wzmacnia naturalng
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bariere ochronng skéry i stanowi ochrone przed promieniami UV. Kwas laktobionowy wykazuje
unikalng wtasciwos¢ wigzania wody i pozostawiania na skdrze specyficznego 'zelowego' filmu.

Kwas hialuronowy

Innym, powszechnie stosowanym w kosmetyce kwasem jest kwas hialuronowy — polisacharyd
znajdujacy sie we wszystkich organizmach zywych. Wystepuje naturalnie w skérze w postaci
biopolimeru i wraz z kolagenem stanowi jego gtéwny sktadnik. Bardzo dobrze wigze czasteczki wodly,
dlatego odpowiada m.in. za prawidtowe nawilzenie skodry (jedna czgsteczka kwasu hialuronowego jest
w stanie zwigzac ok. 250 czgsteczek wody). Wraz z uptywem czasu, gdy jego ilos¢ w skérze maleje,
dochodzi do degeneracji wtdkien kolagenowych, przez co skdra staje sie sucha i wiotka, a na jej
powierzchni pojawiajg sie zmarszczki. W zwigzku z tym zaleca sie uzupetnianie niedoboréw kwasu
hialuronowego. Badania wskazujg, ze najmniejsze czgsteczki kwasu HA korzystnie wptywajg na
odbudowe uszkodzonego naskdrka (otarta skéra ponownie pokrywa sie nabtonkiem). Czgsteczka HA,
0 masie wiekszej niz 100 kDa (0,1 MDa), nie przenika przez zdrowg skére. Granicg przepuszczalnosci
zdrowej skdry sg czgsteczki o masie do 3 kDa. Warto zaznaczyg, iz kremy z kwasem hialuronowym maja
jedynie zwieksza¢ poziom nawilzenia skéry, chroniac jg przed nadmierng utratg wody.

2. Badania nad doborem rozpuszczalnika substancji aktywnych

Podczas prac nad doborem medium (rozpuszczalnika) dla wprowadzania nierozpuszczalnych w wodzie
substancji aktywnych do emulsji kosmetycznej przetestowano takie kwasy jak: kwas askorbinowy,
kwas jabtkowy, kwas migdatowy, kwas cytrynowy, kwas azelainowy, kwas winowy, kwas mlekowy,
kwas glikolowy, mieszanina kwasow AHA (AHA Concentrate OG, Crodarom), mieszanina kwasow AHA
(Fruitbio, Saderma), kwas laktobionowy, kwas hialuronowy. Badaniom poddano wybrane substancje
aktywne, tj. chitozan modyfikowany glutationem (CH-GSH), chitozan modyfikowany kwasem 2-
pikolinowym (CH-PIK) oraz chitozan modyfikowany N-acetylocysteing (CH-NAC).

Substancje aktywne po rozpuszczeniu w odpowiednich kwasach pozostawiono na kilka godzin w
temperaturze pokojowej. Nastepnie dokonano oceny rozpuszczalnosci mieszanin poprzez okreslenie
wygladu, barwy i zapachu oraz wyznaczeniu pH. Wyglad i barwe oceniono w Swietle dziennym,
przechodzacym, nieuzbrojonym okiem. Zapach oceniono sensorycznie, wachajgc bezposrednio po
otwarciu opakowania z rozpuszczong substancjg. Pomiaru pH dokonano metoda potencjometryczng z
wykorzystaniem elektrody przeznaczonej do probek o wysokiej lepkosci (zele, emulsje, kremy itp.).

Po uptywie 3, 7 oraz 14 dni (przechowywanie w temperaturze pokojowej) ocene powtdrzono — ocena
wygladu, barwy i zapachu oraz pomiar pH. Rozpuszczone substancje poddano réwniez badaniom
stabilnosci mechanicznej (wiréwkowej) oraz stabilnosci termicznej przyspieszonej. Test stabilnosci
mechanicznej przeprowadzono przy uzyciu wirowki po uptywie 7 oraz 14 dni. Test stabilnosci
termicznej przyspieszonej przeprowadzono dla prébek pobranych w 3-cim dniu po rozpuszczeniu. Test
polegat na naprzemiennym, 24-godzinnym stazowaniu prébki w temperaturach 40°C/-20°C/40°C/
-20 °C (tgcznie 3 cykle/zmiany temperaturowe), a nastepnie okresleniu wygladu, barwy i zapachu oraz
wyznaczeniu pH. W Tabela 3 przedstawiono przyktadowe wyniki badan roztwordéw substancji aktywnej
CH-PIK z kwasem Azelainowym, winowym mlekowym oraz glikolowym.
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Tabela 3. Ocena substancji aktywnej — chitozanu modyfikowanego kwasem 2-pikolinowym (CH-PIK),
po rozpuszczeniu w wybranych kwasach: azelainowym, winowym, mlekowym i glikolowym

ROZPUSZCEALNIK:  cianowy  wiNoWY MIEKOWY  GLKOLOWY
STEZENIE: 2% 5% 2% 1%

1 DZIEN

\
RN
WYGLAD: jednorodny zel jednorodr?y zel jednorodny zel jednorodny zel
(gesty) (rzadki) (gesty) (gesty)
BARWA: bladozétta z6tta z6tta z6tta
ZAPACH: cha r_a kterys'chzny, charf:\kterys’chzny, charékterys’_cyczny, charékterys’.cyczny,
niedraznigcy niedraznigcy niedraznigcy niedraznigcy

pH: 5,63 2,54 5,09 5,82

3 DZIEN
WYGLAD: jw. jw.
BARWA: 206tta jw. jw. jw.
ZAPACH: jw. jw. jw. jw.
pH: 5,58 2,44 5,16 5,79

7 DZIEN
WYGLAD: jw. jw. jw. jw.
BARWA: 20tta jw. jw. jw.
ZAPACH: jw. jw. jw. jw.
pH: 5,57 2,53 5,19 5,80
STABILNOSC niewielka ilos¢ stabilny niewielka ilo¢
MECHANICZNA: osadu osad (brak wytracen) osadu

10
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Tab. 3 c.d. Ocena substancji aktywne]j — chitozanu modyfikowanego kwasem 2-pikolinowym (CH-PIK),
po rozpuszczeniu w wybranych kwasach: azelainowym, winowym, mlekowym i glikolowym

ROZPUSZCZALNIK: AZEIL(XYICSWY wll(lzv:vsvv Mll.(:l\(’ngY Glllé‘évlﬁm
STEZENIE: 2% 5% 2% 1%
14 DZIEN
e 5H
WYGLAD: jw. jw. jw. jw.
BARWA: 26tta jw. jw. jw.
ZAPACH: jw. jW. jw. jw.
pH: 5,56 2,61 5,12 5,78
STABILNOSC stabilny niewielka ilo¢ stabilny niewielka ilo¢
MECHANICZNA: (brak wytracen) osadu (brak wytracen) osadu
STABILNOSC TERMICZNA PRZYSPIESZONA
WYGLAD: Jedn(c;;c;(:;\)\/ zel Jedrztrnzr::kr:;/ zel Jedn(c;;c;f\r;)y zel Jedn(ogrec;f\r/\)y zel
BARWA: 26tta 26tta 26tta 26tta
ZAPACH: char§ kterystcyczny, cha r'akterys"cyczny, charékterys'chzny, chargnkterystcyczny,
niedraznigcy niedraznigcy niedraznigcy niedraznigcy
pH: 5,50 2,48 4,97 5,63
STABILNOSC stabilny stabilny
MECHANICZNA: (brak wytragcen) osad (brak wytracen) osad
UWAGI:

jw. - jak wyzej

3. Podsumowanie

Zrealizowane w ramach badan rozwojowych Zadanie nr 9 polegato na przeprowadzeniu badan
nad doborem medium (rozpuszczalnika) dla wprowadzania nierozpuszczalnych w wodzie substancji
aktywnych do emulsji kosmetyczne;j.

Kryterium oceny przydatnosci roztworu do wyrobu kosmetycznego byta przede wszystkim stabilnos¢
oraz pH. Istotna byta réwniez statos¢ zabarwienia w czasie trwania badan. Zmiana barwy moze
Swiadczy¢ o zachodzeniu reakcji pomiedzy kwasem a substancjg aktywng, w wyniku czego moze dojs¢
do modyfikacji wtasciwosci substancji aktywnej. W tym przypadku kwas traci swojg funkcje jako
mediator, co dyskwalifikuje go w uzyciu w danym produkcie kosmetycznym z konkretng substancjg
aktywna.

11
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Na podstawie otrzymanych wynikéw badan, kryterium statosci barwy, pH oraz stabilnosci spetnia: kwas
mlekowy, cytrynowy, azelainowy oraz glikolowy i winowy dla wszystkich badanych substancji
aktywnych.

Na podstawie otrzymanych wynikéw badan, kryterium statosci barwy, pH oraz stabilnosci spetnia: kwas
mlekowy, cytrynowy, azelainowy oraz glikolowy i winowy dla wszystkich badanych substancji
aktywnych.

Z badanych probek wybrano roztwér kwasu mlekowego. Wartos$é¢ pH otrzymanego roztworu jest
zblizone do pH fizjologicznego. Ponadto jego barwa jest niezmienna w czasie. Stabilnos$¢ dla wszystkich
badanych substancji aktywnych jest podobna. Biorgc pod uwage zakup tego surowca, najbardziej Ze
wzgleddéw ekonomicznych, zastosowanie tego kwasu jest najbardziej pozadane.

12
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3. OPTYMALIZACJA PARAMETROW PROCESU ROZPUSZCZANIA, 01.06.2018
- 30.06.2018 R. — ZADANIE NR 10

Zadanie nr 10 polegato na przeprowadzeniu optymalizacji rozpuszczania substancji aktywnej w celu
doboru ustawien procesowych.

Synteza substancji aktywnej byta prowadzona w wariancie green chemistry wg know-how KF Niccolum.

Aby wprowadzi¢ substancje aktywng do formulacji kosmetycznej jest ona rozpuszczana za pomoca
wybranego kwasu organicznego (kwasu dopuszczonego do stosowania w produkcji wyrobdéw
kosmetycznych).

Optymalizacje procesu rozpuszczania przeprowadzono dla wybranej substancji aktywnej — chitozanu
modyfikowanego glutationem.

Rozpuszczanie przeprowadzono w skali laboratoryjnej, po czym proces przeskalowano i dostosowano
do warunkéw przemystowych. W skali przemystowej wykonano uprzednio test z 2% wodnym
roztworem gumy ksantanowej i dodatkiem gliceryny w celu wstepnej oceny mozliwosci wykorzystania
do procesu rozpuszczania mieszalnika planetarnego, ktéry stuzy do przetwarzaniu produktow gestych
i o duzej lepkosci.

Substancja aktywna, rozpuszczona w skali laboratoryjnej i w skali przemystowej, poddana zostata
nastepnie analizie wtasciwosci fizykochemicznych w laboratorium KF Niccolum. Przeprowadzono
ocene sensoryczng (wyglad, barwa, zapach) oraz wyznaczono jej pH.

1. Rozpuszczanie substancji aktywnej w skali laboratoryjnej

Test rozpuszczania w skali laboratoryjnej wykonano z uzyciem substancji aktywne] chitozanu
modyfikowanego glutationem rozpuszczonego w roztworze wodnym kwasu mlekowego. Test
przeprowadzono z uzyciem mieszadta mechanicznego i zlewki pojemnosci 2000 ml.

Wykonanie.

1) Odwazenie chitationu do zlewki 250 ml.

2) Odwazenie roztworu kwasu mlekowego zlewki 800 ml.

3) Odwazenie wody do zlewki 2000 ml.

4) Przygotowanie mieszadta mechanicznego poprzez zamontowanie pretu mieszajgcego, tak, aby
byto mozliwe swobodne umieszczenie pod nim zlewki 2000 ml. Zlewke 2000 ml z woda
umieszczono na mieszadle pod pretem mieszajgcym. Pret opuszczono do wysokosci, na ktorej
topatki mieszajgce znajdowaty sie tuz pod powierzchnig wody. Rozpoczeto mieszanie.

5) Do mieszajgcej sie wody dodawano chitathione. Po dodaniu catej odwazonej ilosci
kontynuowano do momentu rownomiernego rozprowadzenia chitathione w wodzie.

6) Do mieszajacej sie zawiesiny chitathione dodano nastepnie roztwér kwasu mlekowego.

7) Zel mieszano do uzyskania jednorodnej barwy i konsystencji. Podczas mieszania kontrolowano,

czy zel nie wydostawat sie poza zlewke i na pret.

13
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Wydajnos¢ procesu wynosita 99%.

2. Rozpuszczanie substancji aktywnej w skali przemystowej

Test rozpuszczania gumy ksantanowej z dodatkiem gliceryny

Ze wzgledu na charakter procesu przeniesienia skali z laboratoryjnej na przemystows,
przeprowadzanie optymalizacji i testdw z uzyciem substancji aktywnej wymagatoby zuzycia 750 g CH-
GSH (chitozanu modyfikowanego glutationem). W celu zapobiezenia niepotrzebnym stratom
substancji aktywnej w procesie optymalizacji, przeprowadzono test na substancji miej kosztownej, a o
zblizonych wtasciwosciach fizycznych. Test rozpuszczania w skali przemystowej wykonano uprzednio z
uzyciem gumy ksantanowej z dodatkiem gliceryny. Zatozono, ze 2% wodny roztwdr gumy ksantanowej
ma reologie zblizong do roztworu (zelu) substancji aktywnej — chitozanu modyfikowanego
glutationem. Test przeprowadzono z uzyciem mieszalnika planetarnego o poj. 30 L. Zalecana przez
producenta objetos¢ robocza mieszalnika wynosi potowe objetosci misy, co odpowiada objetosci 15
litrow. Test przeprowadzono na 15 kilogramach roztworu.

W celu oceny efektywnosci procesu mieszania, wykonano test z barwnikiem dla 2 typow mieszadta —
li$€ i rozga, przy dwdch predkosciach mieszania — bieg 1 i 2. Jako barwnika uzyto kawy czarnej. Wyniki
testu przedstawiono w Tabela 4.

Tabela 4. Poréwnanie efektywnosci procesu mieszania za pomocg mieszalnika planetarnego o poj. 30
L dla 2 typdw mieszadta — lis¢ i rézga, przy dwdch predkosciach mieszania — bieg 1 2 (test
barwnikowy z uzyciem gumy ksantanowej z dodatkiem gliceryny)

MIESZALNIK: LIS¢ ROZGA
BIEG: 1 2 1 2

Bardzo efektywne
mieszanie — cafa
objetos¢ roztworu jest

Efektywne mieszanie —
cata objetosc¢ roztworu
jest mieszana, barwnik

Bardzo efektywne
mieszanie — cafa
objetos¢ roztworu jest

Bardzo efektywne
mieszanie — cafa
objetos¢ roztworu jest

mieszana, barwnik
zostaje rozprowadzony

PROCES . . . . . w catej objetosci
zostaje rozprowadzony mieszana, barwnik mieszana, barwnik . .
MIESZANIA - w catej objetosci zostaje rozprowadzon zostaje rozprowadzon rieszanej masy
OBSERWACIE: . ) _JQ ) . P . Y ) . P S Y po kilku sekundach.
mieszanej masy w catej objetosci w catej objetosci . .
. . . . . Zjawisko niekorzystne —
po kilkunastu mieszanej masy mieszanej masy burzliwodé mieszania
sekundach. po kilku sekundach. po kilku sekundach. Y
podnoszenie sie
poziomu masy
do brzegéw misy.
Obserwacje, wnioski:
. W kazdym testowanym przypadku mieszana byta cata objetos¢ roztworu, co wykazaty badania

z barwnikiem. Test barwnikowy pokazatf, ze w obszarze wewnatrz mieszadfa typu rézga istnieje
burzliwa wymiana masy.
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. Najbardziej efektywne mieszanie osiggnieto przy uzyciu mieszadta typu rézga, a proponowane
ustawienie predkosci mieszania to bieg pierwszy. Uzycie liScia mieszajgcego jest natomiast mozliwe
przy ustawieniu predkosci mieszania na biegu drugim i pod warunkiem odpowiedniej lepkosci
roztworu (ciecze bardzo ptynne sg mocno rozpryskiwane).

. Otrzymany 2% wodny roztwér gumy ksantanowej ma reologie zblizong do roztworu (zelu)
substancji aktywnej — chitozanu modyfikowanego glutationem, w zwigzku z czym zaktada sie, ze bedzie
ona zachowywata sie i mieszata tak samo, jak badany roztwor.

Test rozpuszczania substancji aktywnej — chitozanu modyfikowanego glutationem

Do przygotowania zelu uzyto Chitathione oraz wodnego roztworu kwasu mlekowego. Uzyto proporcji
przeznaczonych do otrzymania 15 kg zelu.

Wykonanie
1) Dzierze miksera umieszczono w mikserze napetniono 9,25 kg wody.
2) Wode mieszano trzepaczkg na pierwszym biegu, w tym czasie rozpoczeto dodawanie

chitathione. Zaobserwowano duze pylenie wsypywanej substancji. Mikser wytgczono. Reszte
chitathione dodano do stojgcej wody.

3) Wigczono mikser na pierwszym biegu. W dzierzy utworzyta sie zawiesina chitathione w wodzie.
Wymieszanie byto dobre.

4) Przy uzyciu lejka z rurkg rozpoczeto dodawanie kwasu mlekowego. Mieszanina caty czas bytfa
mieszana.

5) Mieszanina gestniata wraz z dodawaniem kwasu. Pomimo tego cata masa w dzierzy byta
skutecznie mieszana przez trzepaczke.

6) Po dodaniu catej objetosci kwasu zwiekszono predkos¢ obrotdw poprzez wigczenie drugiego
biegu na mieszadle. Catos¢ mieszano.

7) Po zakonczeniu mieszania chitathione byt rozpuszczony, a zel miat jednorodng konsystencje.

Nastepnie zel przeniesiono do 20 litrowego kanistra, uzywajac do tego lejka z krétkg ndzka i plastikowej
szufelki 500 ml. Nie jest to skuteczny sposdb pakowania zelu, zel nie przechodzi przez nézke lejka.
Trzeba go przettacza¢ uzywajac dna zlewki. Rozwigzaniem tego problemu jest zmiana pojemnikdéw na
zel, na beczki z duzym otworem, do ktérych bedzie mozna przelewa¢ mase z dzierzy bezposrednio.

Wydajnos¢ procesu rozpuszczania wynosita 97%.

3. Podsumowanie

Optymalizacje procesu rozpuszczania przeprowadzono dla wybranej substancji aktywnej — chitozanu
modyfikowanego glutationem rozpuszczanej w kwasie mlekowym. Najpierw przeprowadzono proces
rozpuszczania w matej skali, w skali laboratoryjnej za pomocg mieszadta mechanicznego, w zlewce
2000 ml. Wydajnos¢ tego procesu wynosita 99%.

W celu unikniecia strat substancji aktywnej przeprowadzono test optymalizacji procesu rozpuszczania
w skali przemystowe] na substancji o podobnych witasciwosciach fizycznych. Wykonano test z 2%
wodnym roztworem gumy ksantanowej i dodatkiem gliceryny, ktéry to roztwér posiadat podobng
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reologie do substancji aktywnej. przeprowadzono wstepng ocene mozliwosci wykorzystania do
procesu rozpuszczania mieszalnika planetarnego, ktory stuzy do przetwarzaniu produktéw gestych i o
duzej lepkosci. W tej fazie badan testowano réwniez tym dwa rodzaje mieszalnikow oraz dwie
predkosci mieszania w celu dostosowania dla skali przemystowej. Wybrano mieszadto typu rézga oraz
okreslono optymalne bieg, czyli predko$é mieszania.

Zakonczeniem badan bylo wykonanie rozpuszczania chitozanu modyfikowanego glutationem w
roztworze kwasu mlekowego, w skali przemystowe] przy uzyciu dziezy o do przygotowania 15 kg zelu.
Wydajnosé procesu rozpuszczania wynosita 97%. Réznica w wartos$ci wydajnosci od skali laboratoryjnej
spowodowana jest przede wszystkim przez wiekszg powierzchnie wewnetrzng dziezy, na ktdrej zostaje
pewna ilos¢ produktu.
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4. BADANIA APLIKACYJNE, 01.04.2018 - 30.06.2018. - ZADANIE NR 11

1. Wprowadzenie
Przeprowadzenie badan substancji aktywnych — badania aplikacyjne formulacji kosmetycznych.

Przeprowadzono badania czterech formulacji kosmetycznych — kremdéw przeznaczonych do walki z
alergia na metale.

Wszystkie badania wykonano zgodnie z Rozporzgdzeniem parlamentu Europejskiego i Rady (WE) Nr.
1223/2009 z dnia 30 listopada 2009r. dotyczgcym produktow kosmetycznych, rekomendacji Cosmetics
Europe — The personal Care Association Guidelines: product test quidelines for the Assessment of
Human Skin Compatibility 1997, WMA declaration of Helsinki — Ethical Principles for Medical Research
Involving Human Subjects (wyd 1964r. z pdzniejszymi zmianami) przy udziale lekarza dermatologa.

Sktad jakosciowy i nazwa produktéw (formulacji kosmetycznych)

Krem A Sktad: Aqua, Isopropyl Palmitate, Caprylic/Capric Triglyceride, Polyglyceryl-6 Stearate,
Glyceryl Stearate, Glycerin, Cetearyl Alcohol, Isohexadecane, Sodium Benzoate, Potassium Sorbate,
Chitosan Glutathionamide, Polyglyceryl-6 Behenate, D-Panthenol, Tocopheryl Acetate, Lactic Acid.

Krem B Sktad: Aqua, Isopropyl Palmitate, Caprylic/Capric Triglyceride, Polyglyceryl-6 Stearate, Glyceryl
Stearate, Glycerin, Cetearyl Alcohol, Isohexadecane, Sodium Benzoate, Potassium Sorbate,
Polyglyceryl-6 Behenate, D-Panthenol, Tocopheryl Acetate, Lactic Acid.

Krem C (balsam) Sktad: Aqua, Methylheptyl Isostearate, Glycerin, Butyrospermum Parkii (Shea) Butter,
Glyceryl Stearate, Polyglyceryl-6 Stearate, Cetearyl Alcohol, Isohexadecane, Chitosan
Glutathionamide, D-Panthenol, Aloe Barbadensis (Aloe Vera) Extract, Caprylic/Capric Triglyceride,
Lactic Acid, Tocopheryl Acetate, Isostearic Acid, Polyglyceryl-6 Behenate, Propylene Glycol, Glyceryl
Caprylate, Sodium Levulinate, Sodium Anisate, Biosaccharide Gum-1, Sodium Benzoate, Potassium
Sorbate, Parfum.

Krem D Skfad: Aqua, Isopropyl Palmitate, Caprylic/Capric Triglyceride, Polyglyceryl-6 Stearate,
Glycerin, Glyceryl Stearate, Cetearyl Alcohol, Isohexadecane, Sodium Benzoate, Potassium Sorbate,
Chitosan Glutathionamide, Polyglyceryl-6 Behenate, Calendula Officinalis Flower Extract, D-Panthenol,
Tocopheryl Acetate, Lactic Acid, Citric Acid.

Charakterystyka wyrobu
» Opakowanie oryginalne (biate opakowanie z dozownikiem w postaci pompki z oryginalng

etykietg), seria 10.2019 1 N, data produkcji: 10.2017 (Krem D)). Opakowanie zastepcze: opakowanie

z tworzywa sztucznego o barwie biatej z nakretka (Kremy A, B i C) oraz zastepczg etykietg informacyjng,
(seria KFPJOO1.A data produkcji: 2.05.2018 dla Kremu A, seria KFPJ001.B data produkcji: 2.05.2018 dla
Kremu B, seria KFPJ036.1, data produkcji: 30.04.2018 dla Kremu C).

» Emulsja barwy biatej (jednorodna, potyskliwa) o przyjemnym zapachu, zgodnym z uzytymi
surowcami. Przeznaczenie wyrobu preparat kosmetyczny.

» Przeznaczenie wyrobu: preparat kosmetyczny. Krem barierowy przeciw objawom alergii na
metale. Stosowany do pielegnacji. Przeznaczony do skéry twarzy i ciata. (Kremy A i B)

» Przeznaczenie wyrobu: preparat kosmetyczny. Krem barierowy przeciw objawom alergii na
metale. Stosowany do pielegnacji. Przeznaczony do skory ciata. Dla oséb dorostych. (Krem C)
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» Przeznaczenie wyrobu: preparat kosmetyczny. (Krem D)

» Za zgodno$¢ z deklarowanym sktadem jakosciowym i ilosciowym oraz czystosé
mikrobiologiczng przestanych do badan prébek odpowiada Osoba odpowiedzialna za produkt.
DEKLAROWANE DZIAtANIE PRODUKTU ( Kremy A, B i C)

nawilza skore

poprawia jedrnosc i elastyczno$é skory
sprawia, ze skdra wyglada na zregenerowang
uczucie optymalnego nattuszczenia skory
skéra pozostaje miekka w dotyku

w odpowiedni sposdb pielegnuje skére
sprawia, ze skoéra staje sie gtadka.

YVVVVYYVYY

Dobdr probantdéw
Probanci biorgcy udziat w badaniach zostali wytypowani w oparciu o:

» Aktualnie obowigzujace polskie i europejskie przepisy prawne,

» Wytyczne Cosmetics Europe The Personal Care Association z zastosowaniem kryteridow wtgczen i
wytaczen,

» Deklaracje Helsiriskg z 1964 r. (wraz z pdzniejszymi uzupetnieniami).

Wszyscy wytypowani do badan probanci spetniali wymagania dotyczgce wtaczenia do badan oraz
podpisali zgode na Swiadome uczestniczenie w badaniu, a takze zostali poinformowani o celu badania,
sposobie jego prowadzenia oraz o mozliwych dziataniach niepozgdanych. Probanci podczas catego
badania byli pod statg opiekga lekarza dermatologa.

Probanci badajgcy Krem A: Do badan aplikacyjno-uzytkowych oraz aplikacyjno-aparaturowych:
wytypowano 10 kobiet w wieku 17-67 lat, z ktérych 10 osdb wzieto udziat w badaniu aparaturowym.

Probanci badajgcy Krem B: Do badan aplikacyjno-uzytkowych oraz aplikacyjno-aparaturowych:
wytypowano 10 kobiet w wieku 21-62 lat, z ktérych 10 osdb wzieto udziat w badaniu aparaturowym.

Probanci badajgcy Krem C: Do badan aplikacyjno-uzytkowych oraz aplikacyjno-aparaturowych:
wytypowano 10 kobiet w wieku 18-41 lat, z ktérych 10 oséb wzieto udziat w badaniu aparaturowym.

Probanci badajgcy Krem D, biorgcy udziat w tescie ptatkowym: w badaniach wzieto udziat 15 kobiet w
wieku 18-62 lat.

2. Badania aplikacyjno-uzytkowe

Trzy kremy (Krem A, Krem B i Krem C (balsam)) poddano badaniom aplikacyjno — uzytkowym. Badania
te przeprowadzono na 10 probantach.

Metodologia badarn

Badania aplikacyjno-uzytkowe zlecono firmie Skin Lab International sp. z 0.0. Badania przeprowadzono
zgodnie z procedurg badawcza firmy Skin Lab, pod kontrolg lekarza dermatologa na odpowiednio
dobranej grupie probantéow (10 osdb). Probantéw poinformowano, ze w trakcie badania aplikacyjnego
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nie nalezy stosowac innych preparatdw miejscowych o podobnym dziataniu i przeznaczeniu oraz, ze w
przypadku jakichkolwiek objawdw niepozgdanych nalezy niezwtocznie przerwac stosowanie wyrobu
oraz zgtosic sie do lekarza dermatologa, przy udziale ktérego prowadzone byto badanie.

Tres$é zadawanych pytan w formularzu oceny, charakterystyka panelu jak i jego liczebnos$¢ byta zgodna
z wymaganiami firmy KF Niccolum.

W badaniach aplikacyjno-uzytkowych probanci oceniali:

1. Czy skdra zostata nawilzona? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak, zdecydowanie tak)

2. Czy produkt poprawia jedrnosc¢ i elastycznos¢ skéry? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak,
zdecydowanie tak)

3. Czy sprawia, ze skéra wyglada na zregenerowana? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak,
zdecydowanie tak)

4. Uczucie optymalnego nattuszczania skory? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak, zdecydowanie
tak)

5. Czy skora jest optymalnie nattuszczona? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak, zdecydowanie tak)
6. Czy skéra pozostaje miekka w dotyku? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak, zdecydowanie tak)
7. Czy produkt ma dziatanie pielegnacyjne? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie, tak, zdecydowanie tak)
8. Czy produkt sprawia ze skora staje sie miekka, gtadka w dotyku? (zdecydowanie nie, nie, przecietnie,
tak, zdecydowanie tak)

9. Czy produkt jest skuteczny? (nieskuteczny, umiarkowane dziatanie, skuteczny)

10. Czy preparat jest lepszy w stosunku do obecnie stosowanego? (wyraznie gorszy, gorszy, taki sam,
lepszy, zdecydowanie lepszy)

11. Czy wyraza Pan/Pani che¢ regularnego stosowania badanego produktu? (zdecydowanie nie, nie,
nie jestem zdecydowany/na, tak, zdecydowanie tak)

Do ocenianych wiasciwosci uzytkowych kremdéw nalezata: konsystencja, kolor, zapach,
rosmarowywalnos$¢, wchtanialnosé oraz wydajnosé kremu.
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Diagramy na Rysunek 1 przedstawiajg ocene wtasciwosci uzytkowych Kreméw A, B i C (balsam).

WEASCIWOSCI UZTKOWE
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WEASCIWOSCI UZYTKOWE

Krem C bardzo dobre

Rysunek 1 przedstawia diagramy wtasciwosci uzytkowych badanych na podstawie ankiety z badan
aplikacyjno-uzytkowych dla Kreméw A, B i C (balsam).
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Badany krem spetnia oczekiwania potencjalnych klientéw pod wzgledem witasciwosci uzytkowych

Efekty dziatania produktu po 2 tygodniach aplikacji

Na Rysunek 2 przedstawiono diagram z zestawieniem efektow po 2 tygodniach aplikacji Kreméw A, B
i C (balsam).

EFEKTY DZIALANIA PO 2 TYGODNIACH APLIKACII

SPRAWIA, ZE
SKORA STAIE SIE Krem C (tak i
GLADKA  [|2decydowanie tak)

80%

1)e1) g wany
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SKUTECZNOSC WZGLEDEM DEKLAROWANYCH
WEASCIWOSCI NA PODSTAWIE OPINII

UCZESTNIKOW

Rysunek 2 Diagram przedstawiajgcy efekty dziatania Kreméw A, B, C (balsam), po 2 tygodniach aplikacji oraz
wykres kofowy oceny skutecznosci kreméw wzgledem witasciwosci deklarowanych przez wytworce.

Ocena uzytkowa

Na Rysunek 3 umieszczono wykres ogdlnej oceny skutecznosci dziatania Kremoéw A, B, C, oraz wykres
przedstawiajgcy porownanie kremoéw z produktami dotychczas stosowanymi.
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OGOLNA OCENA PRODUKTU (DZIALANIE)

Krem B jest
skuteczny w Krem C jest
dziataniu skuteczny w
100% _\ dziataniu
70%
Krem A jest

skuteczny w

_— dziataniu

POROWNANIE Z DOTYCHCZAS STOSOWANYMI

dziatanie
. ] Kremu C
dziatanie jest wyraznie
Kremu B ; ]

lepsze / lepsze

jest wyraznie .
Jest wy niz dotychczas

lepsze /[ lepsze

o stosowanego.
niz dotychczas 90%
stosowanego. _

90%
dziatanie
Kremu A

jest wyraznie

lepsze /[ lepsze

niz dotychczas

stosowanego
50%

ol

Rysunek 3 Wykresy przedstawiajq ogdlna ocene Kreméw A, B i C, oraz poréwnanie ichc z dotychczas
stosowanymi produktami.

Czy stosowataby/stosowatby Pani/Pan badany preparat regularnie?

Krem A

50% probantéw wyrazito chec regularnego stosowania preparatu produktu w przysztosci, ze wzgledu
na skuteczno$¢ w zakresie deklarowanego dziatania. Zaden z badanych probantéw nie zaobserwowat
skutkdw ubocznych podczas stosowania preparatu Kremu A. Brak jest takze dodatkowych opinii czy
sugestii ze strony probantéw.
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Krem B

90% probantéw wyrazito chec regularnego stosowania preparatu produktu w przysztosci, ze wzgledu
na skuteczno$¢ w zakresie deklarowanego dziatania. Zaden z badanych probantéw nie zaobserwowat
skutkéw ubocznych podczas stosowania preparatu Kremu B. Brak jest takze dodatkowych opinii czy
sugestii ze strony probantéw.

Krem C (balsam)

100% probantéw wyrazito cheé regularnego stosowania preparatu produktu w przysztosci, ze wzgledu
na skuteczno$¢ w zakresie deklarowanego dziatania. Zaden z badanych probantéw nie zaobserwowat
skutkéw ubocznych podczas stosowania preparatu Kremu C. Brak jest takze dodatkowych opinii czy
sugestii ze strony probantow.

Zaden z probantéw nie odnotowat wystapienia efektéow ubocznych wynikajacych z regularnego
stosowania badanego produktu, co wptywa pozytywnie na ogélng ocene preparatu.

Podsumowujac:

» Probanci stwierdzili, ze badane produkty, Krem A, Krem B, Krem C (balsam), byly dobrze
znoszone przez wszystkie badane osoby. Zadna z badanych oséb nie zgtaszata jakichkolwiek
dolegliwosci mogacych $wiadczy¢ o ujemnym wptywie preparatu na skére ludzka.

> Potwierdzone dziatanie: nawilzajace, nattuszczajgce, powoduje zmiekczenie, wygtadzenie i
uelastycznienie skory, zapewniajgc tym samym komfortowe samopoczucie miekkosci i gtadkosci skory.

> Badane osoby jednoznacznie podkreslaty walory uzytkowe wszystkich badanych kremow.
Stwierdzity, iz delikatna i lekka konsystencja, biata barwa jak i delikatny, subtelny zapach powodowaty,
iz aplikacja kremdw na skore jest bardzo przyjemna.

»  Probanci potwierdzili iz krem posiada odpowiednig konsystencjg, dobrze sie rozprowadza na
skorze.

» Badane preparaty (Krem A, Krem B, Krem C) spetniajg deklarowane przez zleceniodawce
wtasciwosci aplikacyjno-uzytkowe.

1. Badania aplikacyjno-aparaturowe

Trzy kremy (Krem A, Krem B i Krem C (balsam)) poddano badaniom aplikacyjno-aparaturowym .
Badania te przeprowadzono na 10 probantach.

Badania aparaturowe przeprowadzono w Pracowni Badan Aparaturowych Skin Lab INTERNATIONAL
Sp. z 0.0. przy pomocy aparatu pomiarowego Dermalab Combo oraz/lub ASW 300, zgodnie z
procedurami obowigzujgcymi w laboratorium. Pomiary wykonano na skérze 10-ciu wytypowanych
przez dermatologa probantéw: przed zastosowaniem produktu oraz po 2 tygodniach regularnej
aplikacji. Wszystkie pomiary przeprowadzono w pomieszczeniu o temp. 20+2°C i wilgotnosci wzglednej
50+10%. Oceniany parametr: elastycznos¢, nawilzenie, TEWL, Erythema — wrazliwosc¢ skory.

Badane parametry

Elastyczno$¢ skdry. Do pomiaru elastycznosci skéry stuzy sonda, dziatajgca na zasadzie zasysania i
odksztatcania fragmentu skéry. Podczas pomiaru mierzony jest stopien zdeformowania skory oraz czas
jej powrotu do pierwotnego potozenia. Jesli trwa to dtuzej niz 10 sekund oznacza, ze skdéra utracita
swoj3 elastycznos¢. Sonda zassie wiecej skéry wiotkiej, a mniej skdry jedrnej. Wyniki otrzymywane s3
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w postaci bezwymiarowych wspoétczynnikdw elastycznosci skéry (R). Elastycznos¢ skéry jest
parametrem, ktory zmniejsza sie wraz z wiekiem.

Nawilzenie skéry. Wilgotno$¢ warstwy rogowej naskodrka jest odzwierciedleniem stopnia nawilzenia
skory. Stopien nawilzenia jest to procent zawarto$ci wody w warstwie rogowej skory. Okresla sie go
przy zastosowaniu metody korneometrycznej (wykorzystanie wiasnosci elektrycznych skéry). Badanie
polega na pomiarze pojemnosci elektrycznej skdry. Wartos¢ ta zalezy od zawartosci wody w skérze. Im
wiecej wody zawiera warstwa, tym lepiej ptynie prad, co oznacza wyzszy poziom nawilzenia skéry. Jest
to szybka metoda oceny stopnia nawilzenia skéry. W ten sposdb mozna okreslié¢ dziatanie wysuszajace
i/lub nawilzajgce réznych preparatow.

TEWL. Do pomiaru przeznaskorkowej utraty wody stuzy ewaporymetr (tewametr) mierzacy szybkosc
parowania wody z powierzchni skéry. Aparat jest wyposazony w czujniki mierzace wilgotnos¢ i
temperature, co pozwala na analize transepidermalnej utraty wody (ang.: Transepidermal Water Loss,
TEWL). Badanie to pozwala na okre$lenie dtugosci utrzymywania sie odpowiedniego, prawidtowego
stopnia nawilzenia skory. Pomiar musi by¢ przeprowadzany w scisle okreslonych warunkach. Duza ilo$¢
uwalnianej ze skéry pary wodnej moze Swiadczyé o jej stabym nawilzeniu lub ztym stanie bariery
naskorkowej (czy naskérek ma dobre wtasciwosci ochronne i czy pokrywajgcy go ptaszcz hydrolipidowy
skutecznie chroni skére przed przesuszeniem). Badanie takie wykorzystuje sie w ocenie kosmetykow o
wtasciwosciach nawilzajgcych i ochronnych oraz kosmetykdw przeznaczonych dla cery wrazliwej i
alergiczne;j.

Erythema. Badanie to polega na kolorymetrycznej ocenie stopnia zaczerwienienia (pochodzacego od
hemoglobiny). Przeprowadza sie je za pomocg specjalnej sondy (kolorymetr mexameter), ktéra mierzy
stopien intensywnosci zabarwienia skoéry i podaje wynik w postaci liczbowej. Kolorymetr emituje na
skore swiatto o odpowiedniej dtugosci fali. Podczas badania dokonuje sie pomiaru Swiatfa odbitego od
skory.

Wyniki badan aparaturowych
W badaniu aparaturowym oceniono nawilzenie, TEWL, zaczerwienienie i elastycznosc skory przed i po
zastosowaniu wyzej wymienionych preparatow.

Tabela 5 Wyniki badan aparaturowych Kremu A, B i C (balsam)

Produkt Elastycznos¢ PO.ZI.O m. TEWL Poziom
nawilzenia Erythemy

Krem A +18,18% +20,68% -15,11% -12,97%

Krem B +15,61% +21,10% -12,97% -12,06%

Krem C (balsam) +23,75% +23,71% -9,89% -8,98%
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WYNIKI BADANIA APARATUROWEGO
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B Elastycznos¢  ® Poziom nawilzenia B TEWL Poziom Erythemy

Rysunek 4 Wykresy stupkowe zmian elastycznosci (niebieskie stupki), poziomu nawilzenia (pomarariczowe
stupki), parametru TWL (szare stupki) oraz poziomu erythemy (zotte stupki) 2 tygodniowym stosowaniu
Kremu A, Bi C.

Na podstawie wynikdw aparaturowych badan skoéry, po stosowaniu Kreméw A, B i C przez dwa
tygodnie, stwierdzono znaczny wzrost nawilzenia po Kremie A o 20,68%, po Kremie B 0 21,10% oraz
po Kremie C az 0 23,71%. Wzrost elastycznosci skory jest wiekszy o 18,18% po Kremie A, 15,615 po

Kremie B oraz o0 23,75% po Kremie C. Jednoczesnie zaobserwowano zmniejszenie ucieczki wody przez

naskérek (o czym swiadczy ujemna wartos¢ zmiany poziomu TEWL), w przypadku Kremu A spadek byt
0 15,11%, Kremu B o 12,97% a Kremu C o 9,89%. Zmniejszenie zaczerwienienia, czyli poziomu

Erythemy, wynosito 12,97% po zastosowaniu Kremu A, 12,06% po zastosowaniu Kremu B oraz 8,98%
po zastosowaniu Kremu C.

2. Badania dermatologiczne

Dla czwartej formulacji (Kremu D) przeprowadzono badania dermatologiczne na 15 osobach (kobiety
w wieku 18-62 lata). Badania te miaty na celu ocene u zdrowych ochotnikow miejscowe] tolerancji
skérnej badanego produktu kosmetycznego oraz okreslenie jego ewentualnych wtasnosé uczulajgcych
lub draznigcych. Modelem badawczym byt test skorny (ptatkowy, patch test) wg Jadassohna-Blocha (w
modyfikacji Rudzkiego), polegajacy na jednokrotnej aplikacji produktu na wybrany obszar skéry z
uwzglednieniem rodzaju aplikacji. Zapis wynikéw zostat wykonany zgodnie z zaleceniami
Miedzynarodowej Grupy Badajgcej Wyprysk Kontaktowy (ICDRG).
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Metodologia badar

Badania wykonano przy pomocy plastréw hipoalergicznych z komora (tzw. testow ptatkowych). Plaster
ten przykleja sie na skére plecéw lub ramion. Pod plastrem w specjalnej komorze umieszczona zostata
niewielka ilos¢ badanego produktu w stezeniu handlowym. Préby zdejmowano po 48 h. Pierwszy
odczyt testu miat miejsce pdt godziny po zdjeciu préby, a nastepne po 72 h, 96 h oraz po tygodniu od
zatozenia testu. Ocena odczynéw zostata wykonana przez lekarza dermatologa nadzorujgcego badanie,
wedtug ogdlnie przyjetej w badaniach dermatologicznych skali. Badania ukorczyly wszystkie
przystepujace do nich osoby.

Badania dermatologiczne pod zlecono firmie Skin Lab INTERNATIONAL Sp. z o.0.
Badania przeprowadzono pod nadzorem lekarza dermatologa na grupie 15 probantéw — ochotnikéw
wg procedury badawczej Skin Lab.

Wyniki

W Tabela 6 przedstawiono uzyskane wyniki badan.

Zapis wynikéw zostat wykonany zgodnie z zaleceniami Miedzynarodowej Grupy Badajgcej Wyprysk
Kontaktowy (ICDRG).

Tabela 6 Wyniki badania dermatologicznego

l.p. idenlt\lyb;m::yjny Ple¢ Wiek Wynilcbadanta
probanta K/M (lata) Po48h | po72h | po96 h | po tygodniu
1 25/05/18/D/5-1 K 19 (-) (-) (-) (-)
2 25/05/18/D/5-2 K 19 (-) (-) (-) (-)
3 25/05/18/D/5-3 K 19 (-) (-) (-) (-)
4 25/05/18/D/5-4 K 29 (-) (-) (-) (-)
5 25/05/18/D/5-5 K 28 (-) (-) (-) (-)
6 25/05/18/D/5-6 K 25 (-) (-) (-) (-)
7 25/05/18/D/5-7 K 18 (-) (-) (-) (-)
8 25/05/18/D/5-8 K 27 (-) (-) (-) (-)
9 25/05/18/D/5-9 K 19 (-) (-) (-) (-)
10 25/05/18/D/5-10 K 23 (-) (-) (-) (-)
11 25/05/18/D/5-11 K 23 (-) (-) (-) (-)
12 25/05/18/D/5-12 K 18 (-) (-) (-) (-)
13 25/05/18/D/5-13 K 18 (-) (-) (-) (-)
14 25/05/18/D/5-14 K 18 (-) (-) (-) (-)
15 25/05/18/D/5-15 K 62 (-) (-) (-) (-)
K - kobieta

M - mezczyzna

Rysunek 5 przedstawia przyktadowe zdjecia skory podczas badania dermatologicznego testem
ptatkowym.
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PRZED TEST PO

Rysunek 5. Test ptatkowy

W celu interpretacji wynikow stosuje sie zalecenia Miedzynarodowej Grupy Badajgcej Wyprysk
Kontaktowy (ICDRG). Interpretacje wynikdw przedstawiono w Tabela 7 oraz na Rysunek 6.

Tabela 7 Interpretacja wynikow testu ptatkowego

Zapis Diagnoza Interpretacja
- odczyn ujemny brak reakcji
2 odczyn watpliwy subtelny rumien, palpac.yjn.le niewyczuwalna plama
rumieniowa
wyczuwalne palpacyjnie ognisko rumieniowe, sugerujace
+
odczyn slaby mierny obrzek/naciek, z grudkami lub bez, bez pecherzykéw
++ odczyn silny obecne pecherzyki, nasilony obrzek, naciek, grudki
s odczyn bardzo silny pecherze powstate p_rzez' zlewanie sn=,: pecherzykéw lub
nadzerki, owrzodzenia
IR reakcja btyszczgca skoéra, przesuszona, krostki, rumien, tendencja do
podraznieniowa wygasania
? + ++ +++ IR

odczyn
watpliwy staby

odczyn

odczyn odczyn

; p reakcja podraznieniowa
silny bardzo silny 1P

Rysunek 6. Sposéb interpretacji wynikow testu ptatkowego

Wyniki: u zadnej z 15 osdb poddanych badaniom dermatologicznym, nie stwierdzono dodatnich
odczyndw, ani reakcji podraznieniowej.
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Whioski

e Po przeprowadzeniu préb ptatkowych stwierdza sie, ze badany produkt (Krem D) nie wykazat
witasnosci draznigcych ani dziatania alergizujacego.

e Wydana opinia nie dotyczy oséb, u ktérych wystepuje alergia, na ktorykolwiek ze sktadnikéw
ocenianego preparatu.

3. Podsumowanie

Badania aplikacyjno -uzytkowe

Badane Kremy A-C to emulsje barwy biatej (jednorodna, potyskliwa) o przyjemnym zapachu, zgodnym
Z uzytymi surowcami. Sg one preparatem kosmetycznym — kremem barierowym przeciw objawom
alergii na metale. Stosowane do pielegnacji. Przeznaczone do skéry twarzy i ciata. Dla oséb dorostych.
Oceniajgc wtasciwosci uzytkowe/dziatanie produktow probanci brali pod uwage odczucie nawilzenia,
ujedrnianie i uelastycznienie skory, jej wygtadzenie i poprawe miekkosci. Ocenili takze czy skora zostata
zregenerowana oraz jej nattuszczenie i odczucie dziatania pielegnacyjnego kremu. Wydali takze ocene,
czy preparat jest przyjemny w aplikacji i wydajny w stosowaniu. Okreslili intencje ponownego uzycia
kremu. Najczesciej wskazywanym dziataniem dodatkowym kremodw byto dziatanie nawilzajgce, oraz
pozostawienie skéry po uzyciu delikatnej i aksamitnej. Badane kremy posiadaty takze dziatanie
regenerujace i nattuszczajgce. Probanci stwierdzili, ze badane produkty (Kremy A-C) byty dobrze
znoszone przez wszystkie badane osoby. Zadna z badanych oséb nie zgtaszata jakichkolwiek
dolegliwosci moggcych swiadczy¢ o ujemnym wptywie preparatow na skére ludzkg. Badane osoby
jednoznacznie podkreslaty walory uzytkowe kremoéw. Stwierdzity, iz delikatna i lekka konsystencja,
biata barwa jak i delikatny, subtelny zapach powodowaty, iz aplikacja kremu na skére jest bardzo
przyjemna. Przebadane kosmetyki (Kremy A-C) spetniaja deklarowane przez zleceniodawce
wtasciwosci aplikacyjno uzytkowe.

Badania aplikacyjno-aparaturowe

Na podstawie przeprowadzonych pomiardw aparaturowych mozna stwierdzi¢, iz badane Kremy A-C
podczas regularnego stosowania nawilzajg skore, poprawiajg jej elastycznos¢, ograniczajg TEWL oraz
redukujg zaczerwienienie.

Badania dermatologiczne

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan stwierdzono, ze formulacja poddana badaniom
dermatologicznym (Krem D) nie powoduje miejscowych dziatan niepozgdanych tj. nie posiada
wtasciwosci uczulajacych i draznigcych. Wydana opinia nie dotyczy oséb, u ktérych wystepuje alergia
na ktorykolwiek za sktadnikow badanego kosmetyku.
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5. PODSUMOWANIE | WNIOSKI

W ramach realizowanych zadan zostaly przeprowadzone prace pilotazowe polegajace na
otrzymaniu formulacji kosmetycznej zawierajgcg substancje aktywna. Zadano kompatybilnos¢
substancji aktywnych z innymi surowcami kosmetycznymi, po czym wybrano dwie formulacje
KFPJ 085 oraz KFPJ 111. W zadaniach réwniez zrealizowano cel, jakim byt dobér medium dla
wprowadzania nierozpuszczalnych w wodzie substancji aktywnych do emulsji kosmetycznej,
na podstawie szerokiego spektrum kryteriéw. Wynikiem tych badan byto wyznaczenie kwasu
mlekowego jako najlepszego rozpuszczalnika. Kwas mlekowy otrzymat pozytywne wyniki
rozpuszczania dla kazdej z trzech substancji aktywnych. Nastepnie zoptymalizowano
parametry procesu rozpuszczania transferu technologicznego ze skali laboratoryjnej na
przemystowg. Na podstawie formulacji otrzymano kosmeceutyki w postaci trzech kreméw
testowych oraz jednego balsamu.

Kremy poddano badaniom aplikacyjnym, gdzie poddano je ocenie aplikacyjno-uzytkowej,
aparaturowej i dermatologicznej. Badania wykazaty, ze kremy oraz balsam:

nawilzajg skére

poprawiajq jedrnosc i elastyczno$¢ skéry

sprawiajg, ze skéra wyglada na zregenerowana
pozostawiajg uczucie optymalnego nattuszczenia skéry
pozostawiajg skdre miekkg w dotyku

w odpowiedni sposdb pielegnuja skoére

sprawiajg, ze skora staje sie gtadka.

VVVVVVYYVY

Ponadto badania dermatologiczne wykazaty ze krem nie powoduje miejscowych dziatan
niepozadanych tj, nie posiada wtasciwosci uczulajgcych i draznigcych.
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