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Resumen

Titulo: Formulacion y evaluacion fisicoquimica de un champu sélido a base de productos apicolas

y meliponicolas*
Autor: Bramdon Andrés Afanador Puentes, Natalia Lucia Torrado Coronel**

Palabras claves: Champu solido, productos apicolas y meliponicolas, formulacion cosmética,

saponificacion en caliente, disefio experimental, propiedades fisicoquimicas.

Descripcion: El disefio de formulaciones cosméticas sélidas a partir de materias primas de origen
natural representa un desafio en términos de control de calidad, desempefio funcional y estabilidad
del producto. En este contexto, los productos apicolas y meliponicolas emergen como una
alternativa de interés debido a sus propiedades bioactivas y su potencial aplicacion en el cuidado
capilar. El presente estudio aborda la formulacion de un champu sélido empleando estos insumos,
bajo el enfoque de Quality by Design (QbD), con el proposito de establecer la relacion entre
variables de formulacion, condiciones de proceso y propiedades fisicoquimicas del producto final.

Inicialmente, se definio el perfil de calidad objetivo (QTPP) y se identificaron los atributos criticos
de calidad (CQAS), los materiales criticos (CMAS) y los parametros criticos del proceso (CPPs).
La formulacion base se desarrollé mediante saponificacion en caliente, seqguida de la evaluacion
de propiedades como capacidad espumante, pH, dureza, resistencia al agrietamiento (cracking) y
dafio capilar. Posteriormente, se implement6 un disefio experimental factorial 32 para estudiar el
efecto de la concentracion de NaOH y del contenido de miel sobre las variables de respuesta,
empleando analisis de varianza (ANOVA) y superficies de respuesta.

Los resultados evidenciaron que la concentracion de NaOH influye significativamente en la
dureza, la formacion de espuma y el cracking, mientras que la miel contribuye a la reduccién del
dafio capilar. Se identificé una formulacion con 8.98 % de NaOH y 4.79 % de miel que presentd
un desempefio integral favorable y una deseabilidad global de 0.94.

Finalmente, los resultados experimentales confirmaron la capacidad del modelo estadistico para
describir el sistema estudiado, asi como la viabilidad de desarrollar un champu sélido sostenible
con propiedades funcionales adecuadas, evidenciando la aplicabilidad del enfoque QbD en el
disefio de formulaciones cosméticas.

*Trabajo de Grado

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: José Gabriel Lopez
Ortiz, MSc. en Ingenieria Quimica. Codirector: Débora Alcida Nabarlatz, PhD. en Ingenieria de Procesos.
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Abstract

Title: Formulation and physicochemical evaluation of a solid shampoo based on bee and

meliponicultural products*
Author(s): Bramdon Andrés Afanador Puentes, Natalia Lucia Torrado Coronel**

Key Words: Solid shampoo, bee and meliponicultural products, cosmetic formulation, hot

saponification, experimental design, physicochemical properties.

Description: The design of solid cosmetic formulations from natural raw materials represents a
challenge in terms of quality control, functional performance, and product stability. In this context,
apicultural and meliponicultural products emerge as an alternative of interest due to their bioactive
properties and potential application in hair care. The present study addresses the formulation of a
solid shampoo using these inputs, under the Quality by Design (QbD) approach, with the aim of
establishing the relationship between formulation variables, process conditions, and the
physicochemical properties of the final product.

Initially, the Quality Target Product Profile (QTPP) was defined, and the Critical Quality
Attributes (CQAs), Critical Material Attributes (CMASs), and Critical Process Parameters (CPPs)
were identified. The base formulation was developed through hot saponification, followed by the
evaluation of properties such as foaming capacity, pH, hardness, resistance to cracking, and hair
damage. Subsequently, a 3? factorial experimental design was implemented to study the effect of
NaOH concentration and honey content on the response variables, using analysis of variance
(ANOVA) and response surface methodology.

The results showed that NaOH concentration significantly influences hardness, foam formation,
and cracking, while honey contributes to the reduction of hair damage. A formulation containing
8.98% NaOH and 4.79% honey was identified, exhibiting favorable overall performance and a
global desirability of 0.94.

Finally, the experimental results confirmed the ability of the statistical model to describe the
studied system, as well as the feasibility of developing a sustainable solid shampoo with adequate
functional properties, demonstrating the applicability of the QbD approach in the design of
cosmetic formulations.

*Degree Work

**Faculty of Physicochemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director: José Gabriel Lopez
Ortiz, MSc. in Chemical Engineering. Codirector: Débora Alcida Nabarlatz, PhD. in Process Engineering.
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Introduccion
El mercado de productos capilares ha experimentado un crecimiento sostenido en las
ltimas décadas, impulsado por la creciente preocupacion ambiental y la demanda de alternativas
sostenibles. En este contexto, la industria cosmetica ha orientado su desarrollo hacia productos
mas naturales y ecoldgicos (Brito y otros, 2023). Dentro de esta tendencia, el champu solido ha
emergido como una opcion innovadora frente a los productos convencionales, destacandose por
su menor impacto ambiental y la creciente aceptacion entre consumidores que buscan opciones

mas saludables y sostenibles (Lopez Salas , 2023).

No obstante, en el mercado colombiano su adopcion aun enfrenta barreras culturales
significativas, tales como la preferencia tradicional por champus liquidos (Doria Quintero, 2023),
la percepcion de menor practicidad y la desconfianza respecto a su efectividad (Luna Cardenas y

otros, 2024).

Simultaneamente, los productos derivados de la apicultura y la meliponicultura poseen
propiedades, tales como actividad hidratante, antimicrobiana, regenerativa y fortalecedora
(Hernandez Gomez y otros, 2023) (Ortiz Quiceno y otros, 2022). Sin embargo, su incorporacién

en formulaciones capilares sdlidas aun representa un desafio técnico.

En consecuencia, surge la necesidad de desarrollar un champu sélido sostenible que integre
ingredientes apicolas y meliponicolas garantizando sus propiedades fisicoquimicas y funcionales,
promoviendo asi su adopcidon en un mercado orientado al consumo consciente. -A partir de lo
anterior, surge la siguiente pregunta de investigacion: ;Cémo influye la incorporacion de derivados
apicolas y meliponicolas en las propiedades fisicoquimicas y el comportamiento funcional de un

champu sélido formulado por saponificacién?
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1. Objetivos
1.1 Objetivo general
o Formular un champu sélido a base de productos apicolas y meliponicolas,
mediante la aplicacion de la metodologia Quality by Design (QbD), considerando

propiedades funcionales, estructurales y fisicoquimicas.

1.2 Objetivos especificos

. Aplicar la metodologia QbD para definir los atributos criticos de calidad
(CQAS), los parametros criticos del proceso (CPPs) y los materiales criticos (CMAS) que
influyen en el desempefio y estabilidad del producto.

. Elaborar prototipos experimentales de champu sélido siguiendo un disefio
de experimentos de superficie de respuesta (DOE).

. Seleccionar una formulacion a partir del analisis estadistico de los datos
obtenidos, estableciendo las condiciones de proceso que maximicen el desempefio
funcional y las propiedades fisicoquimicas del producto.

. Caracterizar el prototipo seleccionado mediante analisis fisicoquimicos,
estructurales y funcionales que permitan determinar su comportamiento en condiciones de

uso y su estabilidad.
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2. Estado del arte
El desarrollo de champus solidos constituye una tendencia creciente en la industria
cosmeética, impulsada por la reduccion del uso de agua y envases plasticos (Brito y otros, 2023),
asi como por la incorporacion de ingredientes naturales con propiedades funcionales. Diversas
investigaciones recientes han demostrado la viabilidad de sustituir formulaciones liquidas
tradicionales por versiones solidas, resaltando la importancia de evaluar parametros fisicoquimicos

que garanticen estabilidad y desempefio adecuado del producto.

Gran parte de la literatura actual se centra en formulaciones tipo Syndet (detergentes
sintéticos). Por ejemplo, el estudio (Silva de Lima y otros, 2023), se desarrollaron nueve
formulaciones de champu sélido a partir de diferentes combinaciones de tensoactivos (Sodium
Cocoyl Isethionate, Sodium Coco Sulfate y Sodium Lauryl Sulfoacetate), evaluando estabilidad,
capacidad espumante y propiedades estructurales de la barra. Los resultados evidenciaron que la
dureza y resistencia al agrietamiento (cracking) son variables criticas que deben mejorarse

mediante pruebas fisicoquimicas para asegurar la calidad del producto final.

Asimismo, investigaciones enfocadas en la incorporacién de ingredientes naturales, han
demostrado que estos pueden modificar el comportamiento fisicoquimico de la matriz solida. En
(Rodriguez Almeida y otros, 2025), se formulé un champd solido con extracto de Hibiscus
sabdariffa, evaluando su actividad antioxidante y parametros fisicoquimicos, evidenciando que la
concentracion del extracto influye en el sistema. De manera similar, en (Francisco da Costa y otros,
2023) se desarrollaron champus sélidos con pigmentos derivados de Spirulina, confirmando que
la inclusion de compuestos bioactivos requiere un control adecuado de estabilidad microbioldgica

y estructural.
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En el ambito terapéutico, en (Cruz Oliveira y otros, 2024) se formulé un champu sélido
con accion anticaspa empleando sulfato de selenio y aceites esenciales, reforzando la importancia
de evaluar estabilidad y comportamiento fisico al incorporar ingredientes con alta actividad
bioldgica. Por su parte, en (Jiménez Tamayo y otros, 2024) se desarroll6 un champu solido a base
de aceite de Oenocarpus bataua, manteca de cacao y Cinchona officinalis, mejorando propiedades

como espuma y pH mediante disefio experimental.

En paralelo, el interés por ingredientes de origen natural ha impulsado la exploracion de
derivados apicolas en formulaciones cosméticas. La apicultura, entendida como la crianza, manejo
y aprovechamiento productivo de abejas exclusivamente del género Apis, principalmente A.
mellifera, para la obtencion de productos como miel, cera, propdleos y jalea real (Acosta Suarez,
2025), representa un importante potencial economico por la calidad de los productos, la aptitud de
los predios agricolas, las caracteristicas de los ecosistemas y las posibilidades de comercializacion,
tanto nacional como internacional (Racines Arévalo , 2024). De forma complementaria, la
meliponicultura corresponde a la cria o cultivo de abejas sin aguijon de la tribu Meliponini,
destacandose por su papel en la conservacion de especies nativas y la generacion de ingresos en

comunidades rurales (Rosso Londofio & Nates Parra, 2013).

Dentro de estos derivados, la miel destaca por su contenido de azUcares higroscopicos y
compuestos antioxidantes, los cuales favorecen la retencion de humedad, el acondicionamiento
capilar y la estabilidad de formulaciones cosmeéticas, aportando propiedades humectantes
relevantes en sistemas solidos (Wagner Cespedes y otros, 2021). Por su parte, la cera de abejas
presenta propiedades emolientes y estructurantes, actuando como agente formador de pelicula y
contribuyendo a la cohesion, dureza y resistencia mecanica de formulaciones solidas, ademas de

favorecer la proteccion de la fibra capilar frente a la pérdida de humedad (Nong y otros, 2023).
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En conjunto, estos estudios evidencian avances significativos en la formulacion y
caracterizacion fisicoquimica de champus solidos, particularmente en lo referente a pH, estabilidad
de espuma, dureza y resistencia estructural. No obstante, ain es necesario evaluar de manera
integral cdmo la incorporacion simultanea de derivados apicolas y meliponicolas influye en el
desempefio fisicoquimico y estructural de champus solidos obtenidos mediante procesos de
saponificacién, con el fin de generar sustento experimental que respalde su aplicacién en este tipo

de formulaciones capilares.

3. Metodologia
La metodologia oriento al desarrollo de un champu sélido a base de ingredientes naturales
y derivados apicolas y meliponicolas, empleando la técnica Quality by Design (QbD) para
garantizar la calidad, seguridad, eficacia y reproducibilidad desde el disefio (Khan y otros, 2023).
Enla Figura 1 se presenta un esquema de las fases metodoldgicas desarrolladas.

Figura 1
Diagrama de flujo de la metodologia empleada

Fase 2
Fase 1 Aplicacién del
Determinacion diseiio
del QTPP experimental

Estudios

preliminares
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Para la ejecucion de la metodologia experimental se utiliz6 una balanza analitica
RADWAG AS 220.R2, un durémetro LX Tire Durometer Type A (ASTM 2240), un pH-metro

OHAUS Starter 300 y un microscopio optico Leica Microsystems DM750.

Asimismo, se emplearon aceites vegetales comerciales: aceite de girasol, aceite de ricino y
aceite de coco. Como agentes estructurantes se incorporaron manteca de karité, alcohol cetilico y

alcohol cetoestearilico y acido esteérico.

Dentro de los ingredientes naturales se incluyeron miel de abeja angelita y cera de abejas
provenientes de mercados locales. Como reactivos quimicos se emplearon &cido lactico (Suquin

S.A.S., 85% p/p) y una solucién de hidroxido de sodio (50 % p/p).

3.1 Fase 1. Determinacion del Perfil de Calidad deseado del Producto

3.1.1 Busqueda de informacion técnica y cientifica

Se realiz6 una revision técnico-cientifica de literatura especializada en cosmética natural
para identificar ingredientes con propiedades capilar fundamentando el desarrollo y la seleccion
de materias primas, aditivos y parametros de proceso necesarios para obtener un champu sélido

eficaz y seguro.

3.1.2 Establecimiento de Atributos Criticos de Calidad (CQAs), Materiales Criticos
(CMASs) y Parametros de Proceso (CPPs)

Con base en la informacion recopilada, se definio el Perfil de Calidad del Producto Deseado

(QTPP). A partir de este, se establecieron los Atributos Criticos de Calidad (CQAS), los Materiales

Criticos (CMAS) y los parametros de proceso (CPPs) a controlar durante la elaboracion (Herrera

Hernandez & Rodriguez Rodriguez , 2022).
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3.1.3 Estudios preliminares

3.1.3.1 Determinacion del indice de saponificacion

Las materias grasas empleadas fueron caracterizadas determinando su indice de
saponificacion (1S), con el fin de establecer la cantidad tedrica de hidroxido de sodio requerida
para la formulacion del champu sélido y verificar que los valores obtenidos se encuentren dentro
de los rangos reportados en la literatura. La determinacion se realizé conforme a la norma 1SO

3657:2020, con adecuaciones, cuyo procedimiento se detalla en el Apéndice A.

3.1.3.2 Preparacion y saponificacion del champu sélido

Con base en los resultados obtenidos, se elaboraron formulaciones preliminares mediante
un proceso de saponificacion en caliente, empleando bafio Maria y manteniendo la mezcla a 70—
75 °C durante las etapas de fundicién y reaccion. La fase grasa fundida se mezcl6 con una solucion
acuosa de hidroxido de sodio bajo agitacion hasta alcanzar el punto de traza; posteriormente, la
masa fue moldeada y solidificada a temperatura ambiente en condiciones secas. El procedimiento

detallado se presenta en el Apéndice B.

3.1.3.3 Evaluacion experimental
Las formulaciones desarrolladas seran evaluadas mediante variables fisicoquimicas,
estructurales y funcionales previamente definidas, con el fin de analizar su desempefio inicial y

seleccionar una formulacién base para la aplicacion del disefio experimental en la Fase 2.

Las variables de salida consideradas se presentan en la Tabla 1.
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Tabla 1

Variables de salida evaluadas

Variable Método Rango aceptacion
Capacidad espumante Agitacion en cilindro ? >50 [mL] f
pH pH-metro ° 45-79
Cracking Agrietamiento por inmersion ° Véase Apéndice C
Dureza Durémetro Shore A 24-32 [Shore A] "
Dafio capilar Microscopia Optica ® -

Nota. ? Basado en (Ihoeghian & Akwara, 2021) (Nagolkar y otros, 2025), ® Basado en (Jiménez
Tamayo y otros, 2024), ¢ Basado en (Orellana Martinez , 2019), ¢ Conforme a (International
Organization for Standardization, 2003), ¢ Elaboracion propia, f Basado en el valor de espuma
generado por la marca comercial utilizada como control, ¢ Basado en (Huaman CCapcha &

Huillca Yapura , 2022), " Basado en (Orellana Martinez , 2019).

¢ Lavado:

Se emplearon mechones de cabello natural con una longitud aproximada de 3 cm. Se
prepard una solucién de lavado de champu al 5 % (p/p) utilizando agua hasta obtener una

dispersion homogénea.

Posteriormente, los mechones de cabello fueron sumergidos en la soluciéon y sometidos a
agitacion constante a 400 rpm durante 10 minutos, con el fin de simular las condiciones de lavado
capilar. Finalizado este proceso, las muestras fueron enjuagadas con agua destilada para eliminar
residuos del producto y secadas mediante aire caliente utilizando un secador de cabello hasta

alcanzar condiciones secas.

Evaluacion y clasificacion del dafio capilar mediante microscopia optica:
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La clasificacion del dafio capilar se realizd6 mediante la observacion de fibras de cabello
bajo microscopia Optica después de su exposicion a las diferentes formulaciones de champt sélido.
Cada fibra fue analizada individualmente y documentada visualmente, permitiendo identificar
posibles alteraciones estructurales en la superficie de la cuticula, tales como irregularidades o
agrietamientos. Con base en estas observaciones, cada fibra fue ubicada en la Figura 2, obteniendo

el valor de pH correspondiente segun la escala establecida.

La escala presentada en la Figura 2 fue construida mediante el mismo procedimiento de
lavado descrito anteriormente, sin embargo, en este caso las fibras capilares no fueron lavadas con
soluciones de champu al 5 %, sino con soluciones de NaOH preparadas a diferentes
concentraciones, con el fin de simular valores especificos de pH. Las concentraciones de NaOH
empleadas fueron 1x107, 1x10°%, 1x107°, 1x10“y 1x107? (M) correspondientes a valores de pH de
7,8,9, 10y 12, respectivamente.

Figura 2

Escala de referencia para la clasificacion del dafio capilar observada mediante microscopia
Optica

e ——

7 8 9 10 12 13

Posteriormente, cada fibra fue clasificada utilizando el sistema de puntuacion basado en
el valor de pH, presentado en la Tabla 2. Este sistema asigna un puntaje a cada observacion de
acuerdo con el nivel de alteracion identificado, permitiendo cuantificar el grado de afectacion de

la fibra capilar.
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Tabla 2

Sistema de puntuacién del dafo capilar en funcion del pH

Valor de pH asociado  Puntaje en escala de Interpretacion
al dafo dafio
7 1 Cabello sano
8 2 Dafio leve
9 3 Dafio notable
10 4 Dario severo
12 6 Dafio muy severo

Una vez obtenidos los puntajes individuales, estos fueron promediados para todas las
fibras analizadas en cada formulacion, con el fin de obtener un valor representativo del
comportamiento global del sistema.

Figura 3
Ejemplo del procedimiento de clasificacion y obtencion del promedio del dafio capilar

B 15 puntos

N\
N\

=
7 8 9 10 12 13

Finalmente, el valor promedio obtenido fue interpretado de acuerdo con el criterio de

aceptacion establecido en la Tabla 3.

25
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Tabla 3

Criterios de aceptacion del dafio capilar segun el valor promedio obtenido

Puntaje Color Criterio
<2 Verde Aceptacion
2-2,5 Amarillo Aceptable con observaciones
>2,5 Rojo Rechazo

3.2. Fase 2. Aplicacion del Disefio Experimental

3.2.1 Disefio experimental

Para encontrar la formulacién del champu sé6lido con las mejores condiciones, se aplicé un
disefio factorial 32, el cual permiti6 evaluar de manera simultanea el efecto de dos factores criticos
y su interaccion con las variables de respuesta (Rahul, 2023) (Gutiérrez Lifian, 2017). El disefio
incluy6 9 formulaciones principales (32), incluyendo replicados para garantizar la confiabilidad de

los resultados.

Tabla 4

Factores y niveles evaluados en el disefio experimental

Variable Niveles (% p/p)
-1 0 1
NaOH (lejia) 6.5% 8% 9.5%
Miel 3% 6% 9%

Este disefio permitio identificar la influencia individual y combinada de los factores sobre
las propiedades criticas de calidad del champu sélido, sirviendo como base para la etapa posterior

de analisis estadistico.
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3.2.2 Desarrollo experimental
Se ejecutaran las corridas establecidas en el disefio experimental, elaborando las
formulaciones correspondientes bajo las condiciones previamente estandarizadas y evaluandolas

mediante las variables definidas en la Fase 1.

3.2.3 Andlisis estadistico
El anélisis estadistico de los resultados se realiz6 en Minitab Statistical Software version
22.1. EI modelo fue validado a través de analisis de varianza (ANOVA), pruebas de significancia,

coeficientes de determinacion (R2 ajustado y R2 predicho) y anélisis de residuos (Minitab, s.f.).

La formulacion con mejores condiciones se encontr6 mediante superficies de respuesta y
funcion de deseabilidad, obteniéndose la formulacién en triplicado y aceptando una desviacion
menor al 10 %. Para esta formulacion de mejores condiciones se evaluaron todas las variables de

salidas definidas para asegurar que cumple con los criterios de desempefio y calidad establecidos.

4. Resultados
4.1 Determinacion del Perfil de Calidad deseado del Producto

4.1.1 Establecimiento de Atributos Criticos de Calidad (CQAs), Materiales Criticos
(CMASs) y Parametros de Proceso (CPPs)

En el desarrollo de productos cosméticos, como el champl soélido, es fundamental
garantizar un desempefio consistente, estabilidad y aceptacion sensorial del producto final. Para
lograrlo, se aplic6 la metodologia Quality by Design (QbD), que permite identificar de manera
sistematica el perfil de calidad del producto deseado (QTPP), los atributos criticos de calidad
(CQAS), los materiales criticos (CMAS) y los parametros criticos del proceso (CPPs). Esta

aproximacion proporciona un marco estructurado para el disefio, control y mejora de
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formulaciones, asegurando que las variaciones en materias primas o condiciones de proceso no

comprometan la calidad del producto.
Perfil de calidad del producto deseado (QTPP — Quality Target Product Profile)

El QTPP define las caracteristicas globales que se esperan del champu solido desde la
perspectiva del usuario, estableciendo los objetivos de calidad del producto final (Khan y otros,
2023). Para este champu solido, el perfil de calidad deseado incluye: 1. Espuma abundante y
estable durante el uso, 2. Suavidad e hidratacion del cabello, 3. pH seguro y agradable para el cuero
cabelludo, 4. Minimizacion del dafio a la fibra capilar y 5. Integridad estructural adecuada de la

barra durante almacenamiento y uso.
Atributos criticos de calidad (CQAS)

Los CQAs son propiedades medibles que permiten confirmar que se ha alcanzado el QTPP
(Khan y otros, 2023). Para el champu sélido se identifican los siguientes: 1. Dureza de la barra, 2.
Capacidad y estabilidad de la espuma, 3. Integridad estructural (Ausencia de cracking) y 4.

Evaluacién microscépica de cuticula.
Materiales criticos (CMAS)

Los CMAs son las propiedades de las materias primas que pueden influir directamente en
los CQAs v, por ende, en el desempefio y la aceptacion del producto final (Khan y otros, 2023).

Los CMAs definidos para el champu solido se encuentran en el Apéndice D.

Parametros criticos del proceso (CPPs)

Los CPPs son las variables del proceso de fabricacion que pueden influir directamente en

los atributos criticos de calidad (CQASs) del champu sélido (Khan y otros, 2023). Los CPPs
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definidos para este desarrollo incluyen: 1. Temperatura de reaccion, 2. Tiempo de reaccion, 3.

Orden de adicion, 4. Temperatura de moldeado y 5. Tiempo de agitacion.

4.1.2 Estudios preliminares

4.1.2.1 Determinacion del indice de saponificacion
Los resultados de los indices de saponificacion, utilizados como base para establecer la
cantidad teorica de hidroxido de sodio requerida en la formulacion del champu sélido, se presentan

en el Apéndice E.

4.1.2.2 Preparacion y saponificacion del champu sélido

Para la formulacion del disefio de experimentos fue necesario contar con una formulacion
inicial cercana a las mejores condiciones, de modo que permitiera alcanzar los atributos criticos
de calidad del producto. Sin embargo, la revision bibliografica evidencié la ausencia de
formulaciones reportadas para champus sélidos obtenidos mediante saponificacion en caliente,
particularmente aquellas que incorporan ingredientes apicolas y meliponicolas. Por esta razon, se
desarrollaron formulaciones preliminares, en las cuales se incorporaron o retiraron ingredientes
dentro de los rangos de concentracion reportados en el Apéndice F. Este procedimiento permitio

definir una formulacion base adecuada que permitiera plantear el disefio experimental.

Tabla b

Formulaciones preliminares de champu solido evaluadas

Nombre Descripcion
Formulacion #2 Formulacion base + sin acido lactico
Formulacion #3 Formulacion base + acido lactico
Formulacion #4 Formulacion base + sin alcoholes + variacion en los

porcentajes de aceites y grasas duras + sin &cido lactico
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Formulacion #5 Formulacion base + sin alcoholes+ variacion en los
porcentajes de aceites y grasas duras + acido lactico
Formulacion #6 Formulacion base + variacion en los porcentajes de aceites y
grasas duras + sin acido lactico
Formulacion #7 Formulacion base + variacion en los porcentajes de aceites y
grasas duras + &cido lactico
Formulacion #10 Formulacion base + variacion en los porcentajes de aceites y
grasas duras + sin alcoholes + &cido esteérico + sin acido
lactico
Formulacion #11 Formulacidon base + variacion en los porcentajes de aceites y
grasas duras + sin alcoholes + &cido estearico + acido lactico
Formulacion marca SCI, &cido estearico, carcuma, miel, manteca de karité, agua
comercial
Donde:

Formulacion base: Aceite de girasol, aceite de ricino, aceite de coco, manteca de karité, cera de

abejas, alcohol cetilico, alcohol cetoestearilico, sosa caustica, miel y agua destilada.

Las formulaciones #1, #8 y #9 fueron descartadas desde el inicio del estudio, ya que no generaron
barras de champu firmes debido a la composicion empleada; por lo tanto, no se les realizaron

pruebas y el analisis se continud con las demas formulaciones.

4.1.2.3 Evaluacion experimental

Capacidad espumante

En la Figura 15 del Apéndice G se presentan los resultados de capacidad espumante y
estabilidad de la espuma para las formulaciones evaluadas, incluyendo un champa sélido
comercial como referencia ante la ausencia de datos en la literatura. Como se observa, todas las
formulaciones desarrolladas superan el volumen de espuma del producto comercial tipo syndet.
Aunque estos suelen generar mayor espuma debido a la presencia de tensoactivos sintéticos, los

cuales favorecen la formacion y estabilidad de la espuma al reducir la tension superficial (Rosen
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& Kanjappu, 2012), los champus obtenidos por saponificacion también pueden presentar una alta

capacidad espumante cuando se emplean materias primas adecuadas.

En particular, el aceite de coco y otros aceites empleados en la formulacion favorecen la
formacion y estabilidad de la espuma. El aceite de coco, rico en acidos grasos como el laurico y
miristico, produce barras con alta capacidad espumante (Aisy y otros, 2022). En este sentido, las
formulaciones #4, #5, #6, #10 y #11 presentan los mejores resultados, lo cual se asocia a su mayor
contenido de estos aceites. Ademas, al mantenerse constante el sobreengrasado, un mayor
contenido de aceites implica una mayor cantidad de NaOH, favoreciendo la formacién de jabones

con mayor capacidad espumante.

pH

En la Figura 16 del Apéndice G se presentan los valores de pH obtenidos para las
formulaciones evaluadas. Como se observa, todas presentan valores superiores al del champu
comercial, lo cual es consistente con productos elaborados por saponificacion, que suelen ser mas
alcalinos debido a la formacidn de sales de acidos grasos y la posible presencia de trazas de NaOH

sin reaccionar (Mogollon Melgarejo , 2021).

Entre las formulaciones, aquellas que contienen acido lactico muestran los valores de pH
mas bajos, lo que se atribuye a su funcién como agente regulador, capaz de disminuir la alcalinidad

y ajustar el pH hacia rangos mas adecuados para aplicaciones capilares.

Cracking

En la Figura 17 del Apéndice G se presenta los resultados de la prueba de cracking. En el
eje de las abscisas se muestran las formulaciones evaluadas, mientras que en el eje de las ordenadas

el grado de agrietamiento observado. Las formulaciones #2 y #3 presentan el mayor grado de
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agrietamiento, mientras que el resto de las formulaciones cumplen con el criterio de aceptacion
establecido en el Apéndice C. No obstante, es importante sefialar que las formulaciones #4, #5, #6

y #7, aunque no evidencian cracking, presentaron un ligero ablandamiento estructural.

Las formulaciones #2 y #3 se caracterizan por un menor contenido de aceite de coco,
manteca de karité y cera de abejas, lo cual se asocia con la mayor presencia de cracking. Este
comportamiento puede explicarse debido a que dichos ingredientes contienen acidos grasos
saturados que contribuyen significativamente a la dureza y estabilidad estructural del champu

(Nong y otros, 2023).

Dureza

La Figura 18 del Apéndice G muestra los resultados de dureza para las formulaciones
desarrolladas. Las formulaciones con acido lactico (#5, #7 y #11) presentan menores valores de
dureza, lo cual se atribuye a su reaccién con la sosa libre para formar lactato de sodio, compuesto
que tiende a ablandar la estructura de la barra, en concordancia con lo reportado en la literatura

(The Ultimate Guide to Soap, 2022).

Por otro lado, las formulaciones sin acido lactico se encuentran dentro del rango de
aceptacion, destacandose la formulacién #10 por presentar la mayor dureza, atribuida a la
presencia de &cido esteérico, el cual aporta consistencia y firmeza a la barra (Del Blanco
Hernandez, 2017). El champu sélido comercial presenta una mayor dureza, posiblemente por la
adicion de agentes endurecedores; sin embargo, este valor se encuentra fuera del rango de

aceptacion establecido en la Tabla 1 y no necesariamente representa un mejor desempefio.

Dario capilar
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La Figura 19 del Apéndice G muestra los resultados de dafio capilar para las formulaciones
evaluadas. Comparando estos resultados con los obtenidos en la prueba de pH, no se observa una
relacion directa, ya que las formulaciones con acido lactico, a pesar de presentar pH mas bajos,
evidencian mayores niveles de dafio, mientras que formulaciones como la #4, #6 y #10, con pH

mas altos, muestran menor afectacion.

Finalmente, se elaboré una matriz de seleccion que resume el desempefio global de las

formulaciones, esta matriz y el criterio de clasificacion se presentan en la Figura 4.

Figura 4
Escala de aceptabilidad y matriz de seleccion de las formulaciones preliminares

Prueba
Estabilidad
dela
espuma

Cumple o superd los

criterios Formulacitn pH Capacidad

Aceptacién
Cracking Dureza Dafio

espumante

No cumple los
criterios

Rechazo

Cumple
parcialmente,
presenta
cbservaciones o
posibles mejoras

Aceptable con
observaciones

No se realizo
pruebo Comercial

4.1 4.2
Como se observa en la Figura 4.1, dos formulaciones presentan cuatro pruebas dentro del
rango de aceptacion, una prueba aceptable con observaciones y una rechazada: las formulaciones
#6 y #10. Ambas no cumplen con el criterio establecido para la prueba de pH; sin embargo, como
se evidencid previamente, no existe una relacion directa entre el pH y el dafio capilar. En este
contexto, resulta necesario seleccionar entre la formulacion #6, que cumple con la prueba de dafio,
pero presenta observaciones en la prueba de cracking, y la formulacion #10, que satisface el criterio

de cracking, aunque presenta observaciones en la evaluacién de dafio capilar.
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Si bien la prueba de dafio capilar constituya un parametro relevante, el cracking se
considera un atributo critico debido a que compromete la estabilidad estructura de la barra. En
contraste, el dafio capilar puede mitigarse mediante ajustes en la formulacién, disminuyendo la
cantidad de NaOH o el incremento en la proporcion de miel, ingrediente que aporta propiedades
humectantes y suavizantes, contribuyendo a prevenir la resequedad y potencialmente reducir el

dafo capilar (Wagner Cespedes y otros, 2021).

4.2 Fase 2. Aplicacion del Disefio experimental

4.2.1 Disefio experimental

Se implement6 un disefio experimental factorial de dos factores y tres niveles, con una
réplica, para un total de 18 corridas experimentales. Este disefio tuvo como objetivo determinar
las mejores condiciones para la formulacion del champi so6lido, minimizando el dafio capilar
asociado a la concentracién de NaOH, y simultaneamente, aprovechando los beneficios de la miel
como agente hidratante y funcional para el cabello. Todo esto se desarrollara tomando como base
la formulacion #10 definida a partir de las pruebas preliminares. En el apéndice | se muestra la

matriz del disefio experimental codificada.

4.2.2 Desarrollo experimental

En el Apéndice J se presentan las Figuras 21 a 25, en las cuales se muestran las 18
formulaciones evaluadas correspondientes al disefio experimental (DOE). El analisis detallado de
estos resultados se desarrolla en la seccidn siguiente, apoyado en el analisis estadistico realizado

mediante el software Minitab.

4.2.3 Anélisis estadistico
En esta seccidon se presentan los resultados obtenidos a partir del disefio de experimentos

aplicado para la determinacion de las mejores condiciones de la formulacién de champd sélido. El



FORMULACION Y EVALUACION DE CHAMPU SOLIDO 35

analisis estadistico fue realizado mediante Minitab Statistical Software version 22.1, incluyendo
analisis de varianza (ANOVA), coeficientes de determinacion (R2 ajustado y R2 predicho), analisis
de residuos y la elaboracion de graficos de contorno y diagramas de Pareto, con el fin de identificar

la influencia de los factores evaluados y sus interacciones sobre las variables de respuesta.

Capacidad espumante

Figura 5
Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para la capacidad espumante
Término 220
: Factor Nombre
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El andlisis de varianza (ANOVA), mostré que los factores estudiados, concentracion de
NaOH y contenido de miel, influyen significativamente en la capacidad espumante (p < 0.05).
Entre ambos, la concentracion de NaOH presentd el mayor efecto, lo cual se evidencia en el
diagrama de Pareto (Figura 5). Por otra parte, la interaccion entre ambos factores no resulto

significativa segun el modelo estadistico obtenido.
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Figura 6
Gréfica de contornos para la capacidad espumante
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La Figura 6 indica que, dentro del rango experimental evaluado, un incremento en la
concentracion de NaOH se asocia con un aumento en la capacidad espumante. Este
comportamiento puede explicarse en funcion del grado de sobreengrasado de las formulaciones.
En niveles bajos de NaOH, existe una mayor proporcién de grasas sin reaccionar, las cuales pueden
actuar como agentes antiespumantes, reduciendo la formacion de espuma. Al incrementar la
concentracion de NaOH, estas grasas residuales reaccionan durante la saponificacion, aumentando
la cantidad de sales de acidos grasos, las cuales actlan como agentes tensioactivos responsables
de la reduccién de la tensién superficial y la formacion de espuma, disminuyendo el efecto
inhibidor de la espuma asociado a los aceites libres Estos resultados concuerdan con lo reportado
por Erbaningsih y otros (2025), quienes observaron que el aumento en la concentracion de NaOH
incrementa el volumen de espuma generado. En contraste, un incremento en la cantidad de miel
produce una ligera disminucion del volumen de espuma, debido a la presencia de azucares y
compuestos viscosantes en la miel, los cuales incrementan la viscosidad de la fase acuosa, lo que
puede afectar fenomenos interfaciales como la formacién y la estabilidad de la espuma (Rosen &

Kanjappu, 2012).
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El modelo obtenido para la capacidad espumante presentd un buen ajuste, con un
coeficiente de determinacion (R2) de 95.43 %, indicando que explica la mayor parte de la
variabilidad de los datos experimentales. Asimismo, los valores de R? ajustado (92.93 %) y R2
predicho (88.78 %) resultaron cercanos entre si, lo que sugiere que el modelo es adecuado y posee

una buena capacidad predictiva dentro del rango experimental estudiado.

Finalmente, mediante el software Minitab se obtuvo la ecuacion de regresion en unidades
no codificadas, la cual permite predecir la capacidad espumante del champud en funcién del

porcentaje de NaOH y miel presentes en la formulacién.

Espuma (mL) = —224.1 + 52.3 * %NaOH — 1.51 * %Miel — 2.17 * %NaOH * %NaOH —

0.065 *%Miel x %Miel + 0.064 * %NaOH * %Miel Ec.l

pH

Figura7
Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para el pH

Término 2201
T

Factor  MNombre
A NaOH
A B Miel

AA

BB

AB
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El analisis de varianza (ANOVA) indico que los factores estudiados, concentracién de
NaOH y cantidad de miel, influyen significativamente sobre el pH (p < 0.05). Entre ambos

factores, la concentracién de NaOH presentd el mayor efecto, como se evidencia en el diagrama
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de Pareto (Figura 7). La interaccion entre los factores no mostré un efecto significativo segun el

modelo estadistico obtenido.

Figura 8
Graéfica de contornos para el pH
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La Figura 8 muestra que, dentro del rango experimental evaluado, un incremento en la
concentracion de NaOH conduce a valores mas altos de pH. Este comportamiento puede explicarse
desde un enfoque fisicoquimico, considerando que los champus formados corresponden a
carboxilatos de sodio, es decir, sales derivadas de acidos débiles y bases fuertes. En presencia de
agua, estos compuestos experimentan un proceso de hidroélisis basica, generando iones hidroxilo
(OH"), lo que incrementa la alcalinidad del medio y, en consecuencia, el pH. Adicionalmente, la

posible presencia de hidréxido de sodio no reaccionado contribuye a este efecto.

Por otra parte, un aumento en la cantidad de miel genera una ligera disminucion del pH.
Esto puede explicarse desde la fenomenologia de una reaccion acido—base, ya que los acidos
organicos presentes en la miel, principalmente el acido glucénico, reaccionan directamente con las
trazas de hidréxido de sodio no consumido, produciendo su neutralizacion. Asimismo, estos acidos
contribuyen a consumir iones hidroxilo (OH") presentes en el medio, lo que no solo reduce la

alcalinidad, sino que también puede desplazar el equilibrio de hidrolisis basica de los carboxilatos
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de sodio hacia la formacion de especies menos ionizadas. En conjunto, estos efectos conducen a
una disminucion del pH del sistema, en concordancia con el caracter acido reportado para la miel,

cuyos valores tipicos de pH se encuentran entre 3,5y 6,5 (Bogdanov y otros, 2008).

Para la variable pH, el modelo presentd un coeficiente de determinacion (R2) de 89.42 %,
indicando que explica una alta proporcion de la variabilidad observada en los datos
experimentales. El R? ajustado (83.65 %) evidencia un buen ajuste del modelo; sin embargo, el R?
predicho (72.09 %) result6 menor, lo que sugiere una capacidad predictiva moderada, aunque adn
aceptable dentro del rango experimental evaluado. La ecuacion de regresion para el pH se presenta

a continuacion:

pH = 8.388 + 0.273 * %NaOH + 0.0078 * %Miel — 0.0100 * %NaOH * %NaOH —

0.00167 * %Miel * %Miel — 0.00056 * %NaOH * %Miel Ec.2

Cracking

La variable cracking no fue analizada mediante metodologia de superficies de respuesta,
sino a través de un modelo de regresion logistica, debido a que la variable de respuesta fue de tipo
binario (0 o 7) para las 18 formulaciones evaluadas. Este tipo de modelo se emplea para estimar la
ocurrencia de eventos en funcion de variables independientes (Hosmer y otros, 2013); en este caso,
el evento corresponde a la aparicion de cracking en funcion del porcentaje de NaOH y miel

presentes en la formulacion.

El anélisis de varianza asociado al modelo mostrd que el Gnico término con influencia

significativa sobre la ocurrencia de cracking es el porcentaje de NaOH (p < 0.05).
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Figura 9
Gréfica de superficie para el cracking
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De acuerdo con la Figura 9 se observa que a medida que aumenta el porcentaje de NaOH

en la formulacién, la probabilidad de que la barra presente agrietamiento severo tiende a disminuir.

Este comportamiento puede explicarse considerando que la concentracion de NaOH
determina el grado de saponificacion de los acidos grasos presentes en la formulacion. A
concentraciones bajas de NaOH, se obtiene un menor grado de saponificacion, dejando una mayor
proporcién de lipidos sin reaccionar (sobreengrasado), los cuales actlan como agentes
plastificantes. Estas especies se intercalan en la red cristalina de las sales de acidos grasos,
debilitando las interacciones intermoleculares y generando una matriz mas blanda y susceptible a
dafo estructural, lo que favorece el cracking. Por el contrario, al aumentar la concentracion de
NaOH, se reduce el contenido de lipidos libres y el efecto plastificante, favoreciendo la formacion

de una estructura mas rigida y estable (Gunstone y otros, 2007).

La ecuacion obtenida para predecir la probabilidad de ocurrencia de cracking se presenta a

continuacion:

eY
P(7) = = Ec. 3

1+eY’

Donde:
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Y =7.58 — 1.262 * %NaOH + 0.359 * %Miel

Dureza

Figura 10
Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para la dureza
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El andlisis de varianza (ANOVA) indic6 que, de los factores estudiados (NaOH y miel),

Unicamente la concentracion de NaOH influye significativamente en la dureza (p < 0.05). No

obstante, los términos cuadraticos y de interaccion del modelo también presentan influencia

estadisticamente relevante, como se observa en el diagrama de Pareto (Figura 10).

Figura 11
Gréfica de contornos para la dureza
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La Figura 11 muestra que, dentro del rango experimental evaluado, un aumento en el
porcentaje de NaOH se asocia con una mayor dureza. Este comportamiento puede explicarse
porque el incremento de NaOH favorece el proceso de saponificacion de los acidos grasos
presentes en la formulacion, generando una mayor cantidad de sales sodicas de acidos grasos. Estas
sales constituyen la matriz sélida del champu, por lo que un mayor grado de saponificacion se
relaciona con barras mas firmes y con mayor dureza (Izzuddin Rosman y otros, 2025). Por el

contrario, la miel no presenta una tendencia definida sobre esta variable dentro del rango estudiado.

El modelo obtenido para la dureza presentd coeficientes de determinacion elevados (R2 =
97.37 %, R? ajustado = 95.93 % y R? predicho = 92.75 %), lo que indica que el modelo describe
adecuadamente la variabilidad de los datos experimentales y posee una buena capacidad

predictiva. La ecuacidn de regresion para la dureza se presenta a continuacion:

Dureza (unidades Shore A) = 46.3 — 14.54 « %NaOH + 6.336 * %Miel + 1.315

%NaOH * %NaOH — 0.1935 * %Miel * %Miel — 0.5278 « %NaOH = %Miel Ec.5

Dario capilar

Figura 12
Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para el dafio capilar
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El andlisis de varianza (ANOVA) para la variable dafio indico que Unicamente el factor
miel y el término cuadratico NaOH? presentan una influencia significativa sobre la respuesta (p <

0.05), como se observa en el diagrama de Pareto (Figura 12).

Figura 13
Grafica de contornos para el dafio capilar
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De acuerdo con la Figura 13, se identifica una region dentro del rango de aceptacion
establecido en el Apéndice L, la cual se encuentra aproximadamente entre 6.5-9 % de NaOH y 3—
7.5 % de miel. Esto sugiere que la mayoria de las formulaciones evaluadas en el disefio

experimental (DOE) no generan dafio capilar significativo.

Como se observo previamente en la seccidn de resultados de las pruebas preliminares,
aunque el pH de las barras pueda ser relativamente alto, esto no necesariamente se traduce en dafio
capilar. Este comportamiento puede atribuirse a la presencia de ingredientes en la formulacion que
actian como agentes protectores fisicos, tales como la manteca de karité y los aceites de coco,
ricino y girasol, asi como la miel. Durante la evaluacién in vitro, estos componentes depositan una
pelicula lipidica sobre la cuticula del cabello, actuando como un recubrimiento hidréfobo que
reduce la friccion entre las fibras capilares y retrasa la penetracion de los iones OH™ responsables

del hinchamiento temporal de la cuticula (Coderch y otros, 2023). Por lo tanto, el efecto observado
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no se debe a una mitigacion quimica de la alcalinidad, sino a una proteccién fisica y efecto

emoliente de los ingredientes sobre la fibra capilar.

El modelo obtenido para la variable dafio present6 valores de R? = 66.79 %, R? ajustado =
48.68 % y R? predicho = 16.98 %, lo que indica una capacidad predictiva limitada. Este bajo valor
de R2 predicho se debe a la baja variabilidad observada en los valores de dafio, ya que la mayoria
de las formulaciones evaluadas no generaron afectaciones significativas en el cabello. En
consecuencia, dentro del rango experimental estudiado, la respuesta de dafio capilar es
practicamente plana, lo que indica que las formulaciones evaluadas son seguras y no se observan
efectos adversos marcados. La ecuacion de regresion para el dafio capilar se presenta a

continuacion:

Daio(Nivel de dano) = 11.12 — 2.52 x %NaOH + 0.067 * %Miel + 0.1778 x %NaOH *

%NaOH + 0.0278 * %Miel * %Miel — 0.0417 * %NaOH * %Miel Ec.6
Analisis de residuos

En todas las variables de respuesta, con excepcién del cracking, que fue analizado mediante
regresion logistica, se realiz6 el andlisis de residuos de los modelos obtenidos. En las gréficas de
probabilidad normal (Figura 27, 30, 33 y 36 del Apéndice L), se observa que los puntos
experimentales se distribuyen cercanos a la linea recta, lo que indica que los residuos siguen
aproximadamente una distribucion normal. Cabe aclarar que, para el analisis del dafio capilar, se
promediaron 10 observaciones discretas por corrida, lo que la convierte en una variable pseudo-
continua. Aunque esto suaviza la variabilidad y reduce el efecto de los “escalones”, la variable
sigue siendo acotada y con poca variacion. Esto explica el bajo R2 predicho (16%) y limita la

capacidad del modelo del dafio capilar para encontrar tendencias claras.
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Adicionalmente, se revisaron las graficas de Residuos vs Ajustes (Figura 28, 31, 34y 37
del Apéndice L) y Residuos vs Orden (Figura 29, 32, 35 y 38 del Apéndice L) generadas por
Minitab, confirmando que no existen patrones de embudo ni tendencias temporales en los errores.
Este comportamiento sugiere que los modelos presentan un ajuste adecuado a los datos

experimentales y que se cumplen los supuestos requeridos para el analisis estadistico realizado.

Determinacion de las mejores condiciones de formulacién dentro del rango experimental

Para determinar las mejores condiciones, se consideraron las variables capacidad
espumante, dureza y dafio capilar, ya que deben estar dentro de los rangos de aceptacion para
cumplir con el perfil de calidad del producto (QTPP). El pH no se incluyd, porque no presenta
relacion directa con el dafio capilar en el rango estudiado y podria generar ruido en el modelo,
mientras que el cracking fue excluido por haberse analizado mediante un enfoque estadistico

diferente.

La mejora de la formulacién se realizdé usando la funcion de deseabilidad en Minitab,
estableciendo como objetivos maximizar la capacidad espumante, lograr una dureza de 25
unidades Shore A (dentro del rango 24-32) y limitar el dafio capilar a un valor maximo de 2,

asegurando que todas las respuestas se mantuvieran dentro de los rangos de aceptacion.
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Figura 14
Gréfico de mejores condiciones mediante funcion de deseabilidad
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El grafico de mejores condiciones obtenido mediante la funcion de deseabilidad se presenta
en la Figura 14. La solucion encontrada por el software corresponde a una formulacion con un
8.98% de NaOH y 4.79% de miel en peso, con la cual se predicen valores de 24.99 unidades Shore
A, 64.35 mL de volumen de espuma y un nivel de dafio de 2.02. Esta solucion alcanz6 una
deseabilidad compuesta de 0.94, lo que indica un alto grado de cumplimiento simultaneo de los

objetivos de las mejores condiciones planteadas.
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Tabla 6
Resultados de la validacion experimental de la formulacion con mejores condiciones y
comparacion con los valores predichos por el modelo
Capacidad  Dureza Dafio Crackln_g Estabilidad
. . . promedio de la
Réplica espumante promedio capilar pH
) . . . . (Grado de espuma
experimental promedio (unidades promedi promedio . . .
(mL) Shore A) o (nivel) agrietamie  promedio
nto) (%)
#1 69.2 25.7 1.9 10.0 0 96.4
#2 67.5 24.8 1.9 9.9 0 97.5
#3 70.8 26.4 1.7 10.1 0 94.1
Promedio 69.2 25.6 18 10.0 0 96.0
experimental
Desviacion 24 11 0.1 0.1 0 17
estandar
Valor
predicho 64.4 25.0 2.0
(Minitab)
Desviacién
(%error) 7.5 2.6 9.5

En la Tabla 6 se presentan los resultados de la validacion experimental de la formulacion

con mejores condiciones. Para ello, se realizaron tres réplicas experimentales en las que se

evaluaron las variables capacidad y estabilidad de la espuma, dureza, pH, cracking y dafio capilar.

Los resultados evidencian una buena reproducibilidad entre las réplicas, reflejada en las bajas

desviaciones estandar obtenidas.

Al comparar los valores experimentales con los valores predichos por los modelos

generados en Minitab, se observaron errores porcentuales de 7.5 % para la capacidad espumante,

2.6 % para la dureza y 9.5 % para el dafio capilar. Para la capacidad espumante y la dureza, los

modelos presentan altos valores de R2, lo que indica una adecuada capacidad predictiva en la

region evaluada. En el caso del dafio capilar, el bajo error no refleja predictividad del modelo, sino
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que se debe a la baja variabilidad de los datos, ya que la mayoria de las formulaciones evaluadas
presentaron niveles de dafio similares. Esto sugiere que, dentro de la region estudiada, la
formulacion es estable y no genera variaciones significativas en el dafio capilar, pero no implica

que tenga una capacidad predictiva fuera de esta region.

Asimismo, los valores de pH obtenidos se encuentran dentro del rango esperado, conforme
a lo determinado en el disefio de experimentos y el analisis estadistico realizado en Minitab. Por
otro lado, el anélisis de cracking mostr6 un nivel de agrietamiento igual a cero, en concordancia
con lo predicho por la ecuacion (Ec. 3), cumpliendo con las condiciones planteadas en el modelo.
Finalmente, la estabilidad de la espuma de las barras desarrolladas fue elevada y cercana a la

observada en el champu so6lido comercial presentado en la Figura 18 del Apéndice G.



FORMULACION Y EVALUACION DE CHAMPU SOLIDO 49

5. Conclusiones

La aplicacion de la metodologia Quality by Design (QbD) permitié identificar y priorizar
los atributos criticos de calidad del champu solido, estableciendo la capacidad espumante, la
dureza, el cracking y el dafio capilar como variables clave para evaluar el desempefio del producto.
A partir del andlisis de los materiales y de los resultados obtenidos en las pruebas preliminares
realizadas para definir una formulacién base, se determinaron como variables criticas de
formulacion el porcentaje de NaOH y el contenido de miel, lo que permitié estructurar el desarrollo
del producto bajo un enfoque sistematico orientado al control de la calidad desde la etapa de

disefo.

La implementacion del disefio de experimentos basado en superficies de respuesta permitid
evaluar cuantitativamente la influencia de los factores de formulacion sobre las propiedades
fisicoquimicas y funcionales del champu sélido. El analisis de varianza evidencié que el NaOH
ejerce una influencia altamente significativa sobre la capacidad espumante, la durezay el cracking,
ademas de un efecto cuadratico significativo sobre el dafio capilar, mientras que la miel influye
principalmente en la respuesta asociada al dafio capilar. Asimismo, los resultados del disefio de
experimentos sugieren que, bajo las condiciones evaluadas, no se observd dafio estructural
macroscopico en el cabello tras un lavado simulado de 10 minutos, incluso con pH relativamente
alto. Esto indica que, en el corto plazo, los ingredientes lipidicos y humectantes presentes en la
formulacion como la miel, manteca de karité y los aceites de coco, girasol y ricino podrian ejercer
un efecto protector sobre la fibra capilar. Sin embargo, no es posible extrapolar estos resultados a

exposiciones prolongadas o repetidas.

La mejora simultdnea de las respuestas mediante la funcion de deseabilidad permitio

determinar una formulacidn que satisface los criterios de desempefio establecidos para el producto.
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El modelo estadistico predijo una composicion ideal de 8.98 % de NaOH y 4.79 % de miel en
peso, alcanzando valores estimados de 64.35 mL de espuma, 24.99 unidades de dureza, un grado
de agrietamiento (cracking) de 0 y un nivel de dafio cercano a 2, que indica que, en las condiciones
evaluadas, la barra podria ser considerada segura para la fibra capilar, probablemente gracias al
efecto protector y emoliente de los ingredientes lipidicos y humectantes presentes en la
formulacion. EI modelo tiene una deseabilidad compuesta de 0.94, lo que evidencia un alto nivel

de cumplimiento del perfil de calidad objetivo.

Finalmente, la validacion experimental del prototipo seleccionado mostré desviaciones
inferiores al 10 % entre los valores experimentales y los predichos, lo que refleja la estabilidad,
reproducibilidad y robustez de la formulacion con mejores condiciones en la region de operacion
evaluada. En particular, para la variable dafio capilar, el bajo error se debe a la baja variabilidad
de los datos y no a la predictividad del modelo, indicando que la formulacion mantiene la
integridad de la fibra capilar bajo las condiciones evaluadas. Estos resultados respaldan la
viabilidad del prototipo para el desarrollo del champu sélido mediante saponificacion bajo un

enfoque QbD.
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6. Recomendaciones
Se recomienda realizar estudios adicionales de dafio capilar mediante exposiciones
repetidas o de mayor duracion, con el fin de evaluar posibles efectos acumulativos y confirmar la

seguridad del producto en condiciones de uso prolongado.

Se recomienda evaluar la estabilidad fisicoquimica de las formulaciones optimizadas bajo
diferentes condiciones de almacenamiento (temperatura y humedad), con el propésito de
determinar su vida util y verificar el mantenimiento de los atributos criticos de calidad a lo largo

del tiempo.

Se recomienda realizar pruebas de desempefio en condiciones reales de uso, incluyendo
evaluaciones sensoriales y de aceptacion por parte de usuarios, con el fin de validar la

funcionalidad del producto desde una perspectiva practica.

Se recomienda evaluar el escalamiento del proceso a nivel piloto, verificando que las
condiciones operativas se mantengan dentro del espacio de disefio y que los atributos criticos de

calidad se conserven bajo condiciones de produccion.
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Apéndices

Apéndice A. Determinacion del indice de saponificacion (ISO 3657:2020)

En primer lugar, se pesaron aproximadamente 2,0 g de cada materia grasa utilizando una

balanza analitica con precision de +0,0001 g, registrando la masa exacta de cada muestra.

Posteriormente, se adicionaron 25 mL de solucion alcoholica de hidroxido de potasio
(KOH) 0,5 N a cada muestra. De manera paralela, se prepard un blanco empleando el mismo
volumen de solucién alcoh6lica de KOH sin adicién de grasa, con el fin de determinar el volumen

total disponible antes de la reaccion.

Las muestras y el blanco fueron sometidos a calentamiento en bafio Maria a una
temperatura entre 60 y 70 °C durante 30 minutos, manteniendo agitacion constante para favorecer

la completa saponificacion de los triglicéridos presentes.

Una vez finalizado el calentamiento, las soluciones se dejaron enfriar a temperatura
ambiente. El exceso de KOH no reaccionado fue titulado con solucién estdndar de &cido
clorhidrico (HCI) 1 N, utilizando fenolftaleina al 1 % p/p como indicador &cido-base para

determinar el punto final de la titulacion.

Finalmente, el indice de saponificacion se calculd a partir de los volimenes de HCI
consumidos por el blanco y por cada muestra, empleando la ecuacion establecida en la norma ISO

3657:2020:

_ (Vo—Vl)*C*56,1
m

I Ec. 7

Donde:

Vo = volumen del HCl usado en el ensayo blanco (ml)
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Vi, = volumen del HCl usado en la determinacion (ml)

) mol
¢ = concentracion exacta de HCI (T)
m = masa de la muestra (g)
56,1 = peso molecular de KOH (L)
mol

Este procedimiento se realizé por triplicado para cada materia grasa, con el fin de garantizar

la precision y reproducibilidad de los resultados obtenidos.

Nota. EI procedimiento fue adaptado de (UPV, Universitad Politécnica de Valencia , 2017)

(Hernén, 2016).

Apéndice B. Saponificacién en caliente para la elaboracion del champu soélido

Este proceso se realiza en un rango de temperatura entre 70 y 75 °C durante las etapas de
fundicion y reaccion, empleando un sistema de calentamiento en bafio Maria para garantizar un

control térmico uniforme.

Inicialmente, fueron pesados todos los componentes correspondientes a la fase grasa, es
decir, las materias grasas, ceras y demas ingredientes que no correspondian al hidroxido de sodio,
agua o aditivos. Estos componentes fueron colocados en un vaso de precipitado y sometidos a

calentamiento controlado hasta su completa fusion dentro del rango de temperatura establecido.

Mientras se producia la fundicion de la fase oleosa, se pesaron por separado el hidroxido
de sodio, el agua destilada —considerando el porcentaje de sobreengrasado definido— y los

aditivos correspondientes. Posteriormente, el hidréxido de sodio fue adicionado lentamente sobre
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el agua, bajo agitacion constante hasta su completa disolucion. Esta secuencia es obligatoria debido
al caracter exotérmico de la reaccion; la adicion de agua sobre el hidroxido de sodio puede generar

un incremento brusco de temperatura, incrementando el riesgo de salpicaduras y accidentes.

Una vez fundidas las grasas, la solucion alcalina fue incorporada gradualmente a la fase
oleosa. Inmediatamente después de la incorporacion, la mezcla fue agitada manualmente de
manera continua hasta alcanzar el punto de traza, identificado cuando la superficie conservo la

marca dejada por la espatula.

Posteriormente, la reaccion de saponificacién continud bajo control térmico dentro del
rango establecido, efectudndose agitacion manual cada 10 minutos para mantener la

homogeneidad del sistema.

Finalizada la reaccion, se incorporaron los aditivos previamente pesados y se homogenizé
la mezcla. Posteriormente, el producto fue vertido en moldes y dejado en reposo en un ambiente

seco a temperatura ambiente para su solidificacion.

Nota. El procedimiento fue adaptado de (Gran Velada , 2024), (Valenzuela , 2019):

Apéndice C. Escala de agrietamiento o cracking del champu sélido, expresado en grados
Tabla 7

Escala de agrietamiento o cracking del champu sélido, expresado en grados

Criterio Grado Descripcion

0 Sin grietas

1 Con grietas finas (tamafio del grosor de un cabello)
2 Grieta delgada en uniones laterales

3 Grieta ancha en uniones laterales

4 Grieta ancha en toda la union
5
6

Aceptacion

Rechazo Grieta abierta en toda la unién

Hendidura profunda en toda la union
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7

Uniones abiertas y externas

Nota. Basado en (Orellana Martinez , 2019).

Apéndice D. Materiales criticos (CMAs) y su influencia en los atributos criticos de calidad
(CQAs) del champu sélido

Tabla 8

Materiales criticos (CMASs) y su influencia en los atributos criticos de calidad (CQASs) del

champu sélido

Materia prima

Atributos criticos (CMA)

Referencia

Miel de abejas

Humedad, viscosidad,
contenido de azUcares, acidez

(Wagner Cespedes y otros, 2021)

Cera de abejas

Punto de fusion, dureza,
impurezas, color

(Nong y otros, 2023)

Aceite de ricino

Viscosidad, indice de
saponificacion, acidez

(Mogollon Melgarejo , 2021)

Aceite de girasol

Acidez, insaponificables,
estabilidad oxidativa

(Shampora, s.f.)

Manteca de karité

Punto de fusion, contenido de
acidos grasos, porcentaje de
insaponificables, olor y pureza

(Orellana Martinez , 2019) (Seladi-
Schulman , 2025)

Aceite de coco

Indice de saponificacion,
contenido de &cidos grasos,
purezay estabilidad oxidativa

(Mogollon Melgarejo , 2021) ( Chang
Vegas y otros, 2019)

Alcohol cetilico

Punto de fusion, pureza, forma
fisica

(Jabonarium, s.f.)

Alcohol
cetoestarilico

Punto de fusion, pureza,
mezcla de alcoholes

(Pochteca Pera, 2023)

NaOH (Hidroxido
de sodio)

Pureza, concentracion

(Mogollén Melgarejo , 2021)

Acido lactico

Concentracion, pureza

(Typology Paris, 2022)

Acido estearico

Pureza, punto de fusion,
concentracion, origen (vegetal)
y contenido de &cidos grasos
libres

(Jabonarium, s.f.)

Apéndice E. indices de saponificacion
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Tabla 9

Indices de saponificacion

Parametro Cerade Manteca  Aceite de Aceite de ricino Aceite de
abejas de karité coCo girasol
Muestra 1 IS 112.0 238.1 251.8 185.7 187.8
(mg KOH/qg)
Muestra 2 IS 109.3 230.5 251.3 189.2 189.5
(mg KOH/qg)
Muestra 3 IS 106.2 237.9 252.4 185.7 190.5
(mg KOH/qg)
Promedio 109.2 235.5 251.8 186.8 189.3
(mg KOH/qg)
Desviacion 2.9 4.4 0.5 2.0 1.3
estandar
Indice de 109.2+2.9 2355+4.4 251.8+0.5 186.8+ 2.0 189.3+1.3
saponificacio
n (mg
KOH/g)
Rango 90-147 170-190 248-265 176-187 188-194
tedrico (mg (Akoh, (Duoduy  (Gunstone, (PanReacAppliChem (Gunstone,
KOH/g) 2017) otros, 2008) , 8.) 2008)
2024)
¢Cumple? Si No Si Si Si

Apéndice F. Rangos porcentuales recomendados para las materias primas en la formulacion del
champu sélido

Tabla 10

Rangos porcentuales recomendados para las materias primas en la formulacién del champu

solido
Materia prima % recomendado Referencia
Aceite de girasol 5-20 (Alchemy, 2025) (Soap Queen, 2018)
Aceite de ricino 3-10 (Wholesale Supplies Plus, 2024) (Soap
Queen, 2018)
Aceite de coco 15-30 (Alchemy, 2025) (Soap Queen, 2018)
Manteca de karité 5-15 (Alchemy, 2025) (Soap Queen, 2018)

Cera de abejas 1-4 (Taylor, 2014) (Anderson , 2025)
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Alcohol cetilico 1-3 (Solverchem, s.f.) (The ultimate guide to
soap , 2022)
Alcohol cetoestearilico 1-3 Fuente especificada no valida..
Acido lactico ~1 (Swettis Beauty Blog, 2019) (Swettis Beauty
Blog, 2018)
Miel 1-3,3 (Anderson , 2025) (Chela, Japones, 2023)
Acido estearico 1-5 (Gran Velada, s.f.) (Cursos Sanae, s.f.)

Apéndice G. Comportamiento de las variables de salida en las formulaciones preliminares

Figura 15
Comportamiento de la capacidad espumante y estabilidad de la espuma en las formulaciones
preliminares
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Figura 16

Comportamiento del pH en las formulaciones preliminares
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Figura 17
Comportamiento del cracking en las formulaciones preliminares
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Figura 18
Comportamiento de la dureza en las formulaciones preliminares
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Figura 19
Comportamiento del dafio capilar en las formulaciones preliminares
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Apéndice H. Registro fotografico de las formulaciones preliminares de champu sélido

Figura 20
Registro fotografico de las formulaciones preliminares de champu solido
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Apéndice |. Matriz del disefio experimental codificado

Tabla 11

Matriz del disefio experimental codificado

Corrida NaOH Miel

1 -1 1
2 -1 -1
3 -1 -1
4 1 0
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5 -1 1
6 1 -1
7 -1 0
8 0 -1
9 0 1
10 1 1
11 0 1
12 -1 0
13 1 0
14 1 1
15 0 0
16 1 -1
17 0 0
18 0 -1

Apéndice J. Comportamiento de las variables de salida en las formulaciones del DOE

Figura 21
Comportamiento de la capacidad espumante en las formulaciones del DOE
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Figura 22
Comportamiento del pH en las formulaciones del DOE
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Figura 24
Comportamiento del cracking en las formulaciones del DOE
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Figura 25
Comportamiento del dafio capilar en las formulaciones del DOE
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Apéndice K. Registro fotogréafico de las formulaciones del disefio experimental (DOE)

72
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Figura 26

Registro fotogréfico de las formulaciones del disefio experimental (DOE)
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Apéndice L. Anélisis estadistico
Tabla 12
Analisis de varianza (ANOVA) para la capacidad espumante
Fuente GL  SCAjust. MC Ajust.  Valor F Valor p
Modelo 6 9110.74 1518.46 38.25 0.000
Bloques 1 1.56 1.56 0.04 0.846
Lineal 2 9011.77 4505.88 113.52 0.000
NaOH 1 8672.56 8672.56 218.49 0.000
Miel 1 339.20 339.20 8.55 0.014
Cuadrado 2 96.75 48.37 1.22 0.333
NaOH*NaOH 1 95.39 95.39 2.40 0.149
Miel*Miel 1 1.36 1.36 0.03 0.856
Interaccién de 2 factores 1 0.66 0.66 0.02 0.900
NaOH*Miel 1 0.66 0.66 0.02 0.900
Error 11 436.63 39.69
Total 17 9547.37
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Figura 27

Gréfica de probabilidad normal de los residuos para la capacidad espumante

Figura 28
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vs. orden
(la respuesta es Espuma)
QOrden de observacion
Tabla 13
Anélisis de varianza (ANOVA) para el pH
Fuente GL  SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valorp
Modelo 6 0.369722 0.061620 15.50 0.000
Bloques 1 0.013339 0.013339 3.36 0.094
Lineal 2 0.353408 0.176704 44.45 0.000
NaOH 1 0.323408 0.323408 81.36 0.000
Miel 1 0.030000 0.030000 7.55 0.019
Cuadrado 2 0.002925 0.001463 0.37 0.700
NaOH*NaOH 1 0.002025 0.002025 0.51 0.490
Miel*Miel 1 0.000900 0.000900 0.23 0.644
Interaccion de 2 factores 1 0.000050 0.000050 0.01 0.913
NaOH*Miel 1 0.000050 0.000050 0.01 0.913
Error 11 0.043728 0.003975
Total 17 0.413450
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Figura 30

Grafica de probabilidad normal de los residuos para el pH
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Figura 31

Grafica de probabilidad normal
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Figura 32
Grafica de residuos vs orden para el pH
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Tabla 14

Analisis de varianza (ANOVA) para el cracking

Fuente GL Chi-? Valor p
Regresion 2 4.65 0.098
NaOH 1 4.39 0.036
Miel 1 1.73 0.189
Tabla 15
Analisis de varianza (ANOVA) para la dureza
Fuente GL SCAjust. MC Ajust. Valor F Valorp
Modelo 6 396.134 66.022 67.81 0.000
Bloques 1 0.180 0.180 0.18 0.676
Lineal 2 303.688 151.844 155.95 0.000
NaOH 1 299.001 299.001 307.08 0.000
Miel 1 4.687 4.687 4.81 0.051
Cuadrado 2 47.141 23.570 24.21 0.000
NaOH*NaOH 1 35.007 35.007 35.95 0.000
Miel*Miel 1 12.134 12.134 12.46 0.005
Interaccion de 2 factores 1 45.125 45.125 46.34 0.000
NaOH*Miel 1 45.125 45.125 46.34 0.000
Error 11 10.711 0.974

7
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Total

406.844

Figura 33

Grafica de probabilidad normal de los residuos para la dureza

Figura 34

Grafica de probabilidad normal
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Figura 35
Gréfica de residuos vs orden para la dureza

vs. orden
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Tabla 16

Analisis de varianza (ANOVA) para el dafio capilar

Fuente GL SCAjust. MC Ajust.  Valor F  Valorp
Modelo 6 1.81681 0.302801 3.69 0.029
Bloques 1 0.00222 0.002222 0.03 0.872
Lineal 2 0.64333 0.321667 3.92 0.052
NaOH 1 0.16333 0.163333 1.99 0.186
Miel 1 0.48000 0.480000 5.85 0.034
Cuadrado 2 0.89000 0.445000 5.42 0.023
NaOH*NaOH 1 0.64000 0.640000 7.79 0.018
Miel*Miel 1 0.25000 0.250000 3.04 0.109
Interaccion de 2 factores 1 0.28125 0.281250 3.43 0.091
NaOH*Miel 1 0.28125 0.281250 3.43 0.091

[EEY
=

Error 0.90319 0.082109




FORMULACION Y EVALUACION DE CHAMPU SOLIDO

Figura 36

Gréfica de probabilidad normal de los residuos para el dafio capilar
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Figura 38
Grafica de residuos vs orden para el dafio capilar
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Tabla 17

Parametros establecidos para las mejores condiciones mediante funcion de deseabilidad

Respuesta  Meta Inferior Objetivo Superior Ponderacion Importancia

Dafio Obijetivo 1.4 2.0 2.8 1 1
Espuma Maximo 6.3 74.2 — 1 1
Dureza  Objetivo  14.8 25.0 29.8 1 1

Tabla 18

Solucion obtenida mediante funcion de deseabilidad para hallar la formulacién con las mejores

condiciones

Solucion NaOH Miel Dafio Espuma Dureza Deseabilidad
1 8.98485 4.79276  2.02524 64.3535 24.9940 0.938846

Tabla 19

Prediccion de respuesta multiple para la formulacion con mejores condiciones

Respuesta Ajuste EE de ajuste IC 95 % IP 95 %
Dafio 2.025 0.125 (1.749 — 2.301) (1.337 —2.714)
Espuma  64.35 2.76 (58.29 — 70.42) (49.22 — 79.49)

Dureza  24.994 0.432 (24.044 — 25.944) (22.624 — 27.364)
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Apéndice M. Evidencia microscopica del dafio capilar en las formulaciones evaluadas

Figura 39
Evidencia microscopica en cabello sano
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Figura 40
Evidencia microscépica en cabello con dafio moderado
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Figura 41
Evidencia microscépica en cabello con dafio severo
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Apéndice N. Registro fotografico de la formulacion final
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Figura 42
Registro fotogréfico de la formulacion final
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