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RESUMO

As radiacdes ultravioletas que atingem a superficie terrestre sdo responsaveis pelo
surgimento de canceres cutaneos que acometem muitos individuos, cuja frequéncia tem
aumentado nos ultimos anos. Por essa razdo o uso de filtros solares é uma realidade
indiscutivel. Embora os consumidores estejam cada vez mais exigentes em relacdo a suas
aparéncias, elas também estdo preocupadas com as substancias utilizadas para se obter o
beneficio desejado, preferindo utilizar os produtos cosméticos a base de insumos naturais,
como por exemplo a prépolis. Sendo assim, o trabalho objetivou desenvolver um
fotoprotetor e verificar a acdo do extrato de prépolis no aumento do FPS (Fator de Protecao
Solar), assim como caracterizar 0 sistema através de analise macroscopica, pH e
espalhabilidade, bem como avaliar a estabilidade preliminar da formulacdo. A formulacédo
foi feita em forma de emulsdo e adicionada a benzofenona-3 (filtro quimico),
posteriormente foi adicionado os extratos de propolis em concentracdes diferentes, essas
amostras foram lidas no espectrofotdmetro para se obter os valores de absorbancias das
mesmas no qual foi utilizado para calcular o FPS e como resultado, as amostras contendo
0s extratos ndo apresentaram aumento no FPS. As formulagGes apresentaram-se com
aspecto homogéneo, de cor amarelada e odor caracteristico. Os valores de pH se mostraram
levemente acidos, sendo assim, as formulacdes sdo adequadas para 0 uso tépico. Em
relacdo a estabilidade preliminar, as amostras apresentaram algumas instabilidades no final
de alguns testes, como na centrifugacao e estresse térmico. Portanto, pode-se concluir que o
ndo aumento do FPS pode ser explicada por alguns fatores como a origem geogréfica,
diferenca genética das abelhas e época da colheita dos extratos utilizados, pois esses
fatorem podem alterara a composicdo dos mesmos levando a variagbes quimicas e
terapéuticas e que se faz necessario outros estudos para o0 melhoramento da estabilidade da

formulacao.

Palavras-Chave: Extrato de Prépolis; Fator de Protecdo Solar; Protetor Solar.



ABSTRACT

Ultraviolet radiation reaching the earth's surface is responsible for the appearance of skin
cancers that affect many individuals, whose frequency has increased in recent years. For
this reason the use of sunscreens is an undisputed reality. Although consumers are
increasingly demanding about their appearance, they are also concerned about the
substances used to achieve the desired benefit, preferring to use cosmetic products based on
natural ingredients, such as propolis. Thus, the work aimed to develop a photoprotector and
verify the action of propolis extract in increasing SPF (Sun Protection Factor), as well as
characterize the system through macroscopic analysis, pH and spreadability, as well as
evaluate the preliminary stability of the formulation. . The formulation was made in
emulsion form and added to benzophenone-3 (chemical filter), after which propolis extracts
were added at different concentrations, these samples were read in the spectrophotometer to
obtain the absorbance values of the same ones in which it was used. calculate the SPF and
as a result, the samples containing the extracts showed no increase in SPF. The
formulations were homogeneous, yellowish in color and characteristic odor. The pH values
were slightly acidic, so the formulations are suitable for topical use. Regarding the
preliminary stability, the samples presented some instabilities at the end of some tests, such
as centrifugation and thermal stress. Therefore, it could be concluded that the non-increase
of SPF can be explained by some factors such as geographic origin, genetic difference of
bees and harvest time of the extracts used, as these factors can alter their composition
leading to chemical and therapeutic variations. and further studies are needed to improve

formulation stability.

Keywords: Propolis Extract; Solar protection factor; Sunscreen.
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1 INTRODUCAO

As radiacOes ultravioletas (RUV) que atingem a superficie terrestre séo
responsaveis pelo surgimento de canceres cutaneos que atingem muitos individuos, cuja
frequéncia tem aumentado nos ultimos anos, por essa razdo, o uso de filtros solares € uma
realidade indiscutivel. Os autores relatam que pesquisas sobre as radiagdes ultravioletas
podem trazer diversos maleficios para o corpo humano, sdo eles: danificacdo do DNA e o
material geneético, oxidacdo os lipidios e producdo perigosos radicais livres, inflamacao,
quebra da comunicagdo celular, modificacdo na expressdo dos genes em resposta ao
estresse e enfraquecimento a resposta imune da pele. Além disso, os raios UV séo
causadores de queimaduras, envelhecimento precoce e cancer de pele (ARAUJO; SOUZA,
2008).

O cancer de pele é a neoplasia de maior incidéncia no Brasil. Compreender as
atitudes que influenciam a protecdo e a exposi¢cdo aos raios solares é extremamente
importante para sua prevengdo (CASTILHO; SOUSA; LEITE, 2010). A doenga é um
crescimento anormal e descontrolado das células que compdem a pele. Estas células se
dispdem aleatoriamente formando camadas e, de acordo com a camada afetada, definimos
os diferentes tipos de cancer (SILVA et al., 2015).

Para evitar esses problemas causados pela radiacdo, estdo indicados a utilizagdo de
barreiras fisicas e quimicas para protecdo contra a radiacdo solar. O método fisico como o
uso de blusas de mangas compridas, bonés e oculos de sol ja € bem aceito e é 0 mais
utilizado pela populacdo. A eficicia da protecdo pode ser aumentada com o uso associado
do protetor solar, método quimico de protecdo (LIMA et al., 2010).

Com isso, a necessidade do uso de protetores solares, também denominados
fotoprotetores, é uma realidade indiscutivel. Estimasse que em 1992, o0 mercado nacional de
protetores solares tenha comercializado 650 toneladas de produtos. Filtros solares sdo
substancias que, quando adicionadas aos produtos para protecdo solar, tém a finalidade de
filtrar raios ultravioletas visando proteger a pele de efeitos causados por eles, como

envelhecimento precoce da pele e canceres (SILVA et al., 2015).

A utilizacdo de protetores solares (fotoprotetores) € a principal abordagem

cosmeética contra os efeitos nocivos da radiagdo UV (BALOGH et al., 2011). Os produtos
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que refletem a radiacdo UVB e, em menor grau, a radiagdo UVA, por meio de filme de
particulas metalicas inertes, sdo usualmente a base de 6xido de zinco ou didxido de titénio,
em veiculo apropriado. Os filtros absorventes atuam principalmente sobre UVB em
produtos quimicos especificos e reemitem a radiacdo sob a forma de quantidade
insignificantes de calor (TOFETTI; OLIVEIRA, 2006). Entre os filtros solares quimicos,
destaca-se a familia das benzofenonas, e dentro desta, a benzofenona-3 (BZ3). As
benzofenonas fornecem boa fotoprotecdo UVB-UVA e quando comparadas a outros filtros,
as benzofenonas fazem ressonéncia mais facilmente, requerendo menor energia quantica
para a transi¢do eletronica. O deslocamento por ressonancia, como nas outras classes de
compostos, é acrescida pela presenca de um grupamento doador de elétrons nas posicdes
orto e/ou para (ROGGIA et al., 2014).

Algumas substéncias naturais sdo utilizadas nos protetores com a finalidade de
melhorar o fator de protecdo, como também de atuarem com sua acdo antioxidante e/ou
anti-inflamatdria, como é o caso de dleos de limdo, cravo da india e prépolis (LUZIA,
JORGE, 2010; AFFONSO, 2012).

A propolis destaca-se quanto as suas propriedades terapéuticas (antimicrobiana,
anti-inflamatoria, cicatrizante e anestésica) que podem ser utilizadas nas indudstrias
farmacéutica e de alimentos. A prépolis bruta contém substancias sollveis em 6leo e/ou em
agua. Entretanto, a maioria dos componentes da propolis é solavel em 6leo, por isso, 0
método de extracdo mais utilizado emprega o alcool etilico hidratado como solvente. Este
solvente é utilizado porque a prépolis apresenta baixa solubilidade em agua, em razdo das
caracteristicas apolares da maior parte das substancias que a compéem (MELLO; PETRUS;
HUBINGER, 2010).
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver um fotoprotetor e verificar a acdo do extrato de propolis no aumento do FPS.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Realizar o desenvolvimento da base do filtro solar para a obtencdo da formulagéo
desejada.

b) Formular um fotoprotetor contendo o extrato de propolis e analisar a sua eficacia
através da leitura no espectrofotémetro.

c) Quantificar o FPS (Fator de Protecdo Solar) a partir do método de Mansur.

d) Caracterizar o sistema final através de: analise macroscépica, pH e espalhabilidade.

e) Avaliar a estabilidade da formulacdo a partir dos testes de centrifugacdo, estresse

térmico e ciclo gelo-degelo.
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3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 Pele

A pele e considerada o maior orgdo do corpo humano, reveste e delimita o
organismo correspondendo a 15% do peso corporal e tem por objetivo basico manter o
meio interno em constante equilibrio, protegendo e interagindo com o meio exterior, assim
como os demais 6rgdos do corpo humano sofre alteracBes que caracterizam o
envelhecimento cutaneo (AZULAY, 2006).

Esse 6rgdo é composto de trés grandes camadas de tecidos (Figura 1), subdivididas
em camada superior (epiderme), intermedidria (derme ou corio) e camada profunda
(hipoderme ou tecido celular subcutaneo), sendo a epiderme subdividida em cinco
camadas: estrato cérneo, estrato IdGcido, estrato granuloso, estrato espinhoso ou
malpighiano, e o estrato germinativo ou basal (BARBA, RIBEIRO, 2009).

Figura 1 — Camadas da pele

Fonte: LIMA (2010).

A funcédo natural de protecdo exercida pela pele é constituida por vérias estruturas:
estrato corneo, melanina, nervos cutaneos e tecido conjuntivo. A pele protege o corpo de
perdas de liquidos essenciais, entrada de agentes toXicos € micro-organismos, leséo por
irradiacdo ultravioleta, forcas mecéanicas de cisalnamento e variacdes de temperaturas
extremas no meio ambiente (SCHALKA et al., 2014).
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Diversos fatores podem iniciar ou contribuir para alterages no equilibrio redox na
pele, entre eles, a exposicdo solar é um dos fatores mais importantes, por seus efeitos
cumulativos, podendo ter como consequéncia o cancer de pele (FORTES; SUFFREDINI,
2014).

3.2 Radiagéo

A radiacdo solar é a forca motriz para muitos processos fisico-quimicos e bioldgicos
que ocorrem no sistema Terra-Atmosfera, constituindo-se em importante variavel
meteoroldgica em estudos de necessidade hidrica de culturas irrigadas, modelagem do
crescimento e producdo vegetal, mudancas climéticas, entre outros. No entanto, a
disponibilidade de dados medidos € ainda limitada, pois o nimero de estacdes de superficie
que registram a radiacdo solar é reduzido comparado ao daquelas que com mais frequéncia
registram, por exemplo, a temperatura do ar e a precipitacdo pluviométrica (BORGES et
al., 2010).

A medida do indice de radiacdo solar disponivel na superficie da Terra € de
essencial importancia para um grande numero de aplicacbes além, naturalmente, dos
sistemas solares onde é fundamental. Esta informacdo também é utilizada para estimar o
rendimento energético de edificagdes, modelos climaticos, agricultura, etc. A medida da
radiacdo solar em alguns pontos da superficie terrestre permite o desenvolvimento de
modelos empiricos que possibilitam a predicdo da energia solar disponivel em muitos
outros lugares que nédo dispdem destas medidas (MACAGNAN, 2010).

O espectro solar que atinge a superficie terrestre é formado predominantemente por
radiacdes ultravioletas (100—400 nm), visiveis (400-800 nm) e infravermelhas (acima de
800 nm). Nosso organismo percebe a presenca dessas radiagdes do espectro solar de
diferentes formas: a radiacdo infravermelha (IV) é percebida sob a forma de calor, a
radiacdo visivel (Vis) através das diferentes cores detectadas pelo sistema Optico e a
radiacdo ultravioleta (UV) através de reacbes fotoquimicas. Tais reagdes podem estimular a
producdo de melanina cuja manifestacao € visivel sob a forma de bronzeamento da pele, ou
pode levar desde a producdo de simples inflamacdes até graves queimaduras. Também, ha a
possibilidade de ocorrerem mutacdes genéticas e comportamentos anormais das células,
cuja frequéncia tem aumentado nos ultimos anos (FLOR; DAVOLOS; CORREA, 2007).
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A energia da radiacdo solar aumenta com a reducdo do comprimento de onda, assim
a radiacdo UVA é a de menor comprimento de onda e, consequentemente, a mais
energética, ou seja, a mais propensa a induzir reagdes fotoquimicas. Outra consideragédo
importante diz respeito a capacidade desta radiagcdo permear a estrutura da pele, a radiagdo
UVA de energia menor penetra mais profundamente na pele e, ao atingir a derme, é
responsavel pelo fotoenvelhecimento (OSTERWALDER; LUTHER; HERZOG, 2000).

3.2.1 Divisdo da Radiacdo UV

A radiacgéo ultravioleta (RUV) possui comprimentos de onda na faixa de 100 a 400
nm. Arbitrariamente, é dividida em UVA (320 a 400 nm), UVB (280 a 320 nm) e UVC
(100 a 280nm) (OLIVEIRA et al., 2019).

A radiacdo UVA é mais energeética, penetra até a derme (Figura 2). Possui acdo de
pigmentacéo direta e imediata, duradoura e sem eritema, podendo ser desta forma chamada
de silenciosa (CASTRO, 2005). E mais abundante que a radiagdo UVB na superficie
terrestre (UVA 95%, UVB 5%). Histologicamente, causa danos ao sistema vascular
periférico e induz o cancer de pele, dependendo do tipo de pele e do tempo, frequéncia e
intensidade de exposi¢do (FLOR; DAVOLOS; CORREA, 2007).

A radiacdo UVB é menos energética, porém, penetra a epiderme e induz ao eritema
a pigmentacdo e as queimaduras, além de possuir acdo carcinogénica por promover a
mutacdo de oncogenes (CASTRO, 2005).

A radiacdo UVC e portadora de elevadas energias, caracteristica que a torna
extremamente lesiva aos seres vivos. Devido a absor¢do pelo oxigénio e pelo o0zdnio na
estratosfera, nenhuma radiacdo UVC, e pequena fracdo de UVB, chega a superficie da
Terra. Devido a fatores ambientais, a reducdo na camada de oz6nio tem levado a um
aumento da radiacdo UVB na superficie da Terra, ocasionando maior incidéncia de
gueimaduras e, consequentemente, cancer de pele (FLOR; DAVOLOS; CORREA, 2007).
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Figura 2 - Representacdo da acdo dos raios UV na pele
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Fonte: OLIVEIRA et al. (2019).

3.3 Cancer de pele

Inimeros mecanismos enddgenos protegem a pele dos danos provocados pela RUV,
como 0 aumento da espessura da epiderme, pigmentagdo, mecanismos de reparo de lesdes
do &cido desoxirribonucléico (DNA), indugdo de apoptose celular, aumento dos inibidores
celulares de metaloproteinase e antioxidantes. Com o tempo, esses mecanismos podem ser
suplantados, permitindo que na pele sejam instaladas alteragfes devido a acdo da RUV,

levando ao fotoenvelhecimento e cancer de pele (MEYER et al., 2012).

Segundo a Sociedade Brasileira de Dermatologia (SBD) o cancer de pele é um
crescimento anormal e descontrolado das células que compdem a pele. Estas células se
dispdem formando camadas e, de acordo com a camada afetada, definimos os diferentes
tipos de cancer. A radiacdo ultravioleta é a principal responsavel pelo desenvolvimento de
tumores cutaneos, e a maioria dos casos estd associada a exposi¢do excessiva ao sol ou ao

uso de camaras de bronzeamento.

A exposicdo solar constante e prolongada é o fator ambiental mais importante no
aparecimento do cancer da pele e do envelhecimento precoce. O sol € a principal causa de
90% de todos os canceres de pele (TOFETTI; OLIVEIRA, 2006).



20

A Organizacdo Mundial da Saude (OMS) estima que ocorram entre 2 e 3 milhdes de
novos casos de cancer de pele no mundo a cada ano. Destes, 130.000 s&o do tipo melanoma
com um total de 66.000 mortes. No Brasil, o Instituto Nacional do Cancer (INCA) aponta o
cancer de pele como o tipo de cancer mais comum, correspondendo a 25% de todos 0s
tumores. O INCA registrou 1.392 mortes acometidas por melanoma no ano de 2009 e 1.507
mortes para o ndo melanoma em 2010 (NASCIMENTO; SANTOS; AGUIAR, 2014).

Uma conduta bem estabelecida na prevencao dos danos causados pela radiacéo solar
sobre a pele consiste na aplicacdo de filtros solares. As novas férmulas promovem protecao
contra a radiacdo UVA e UVB. Contudo, deve-se ter cuidado com o “efeito paradoxal”, ou
seja, 0s usuarios de filtro solar com fator de protecdo mais alto podem apresentar
gueimaduras mais graves por sentirem-se mais seguros € aumentarem a sua exposi¢do ao
sol sem fazer a reaplicacéo do filtro solar. E importante lembrar que o filtro solar protege a
pele dos raios solares, no entanto, ndo apresenta efetividade quando prolongada a exposi¢ao
a radiacdo UV, devendo ser constantemente reaplicado (SGARBI; CARMO; ROSA, 2007).

3.4 Fotoprotetores

Segundo a Resolugdo da Diretoria Colegiada — RDC de N° 30, de 1 de junho de
2012 da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) define que Protetor Solar é
qualquer preparagdo cosmética destinada a entrar em contato com a pele e labios, com a
finalidade exclusiva ou principal de protegé-la contra a radiacdo UVB e UVA, absorvendo,

dispersando ou refletindo a radiacao.

Os protetores solares ou filtros solares surgiram quando se observou que existiam
substéncias capazes de prevenir a queimadura da pele (eritema) pelos raios solares. No
inicio do século era observado que sulfato de quinina acidificado e, mais tarde, o Antilux
(2-naftol-6,8- dissulfonato de sodio) evitavam as queimaduras. Ao longo do século XX,
muitas substancias surgiram com eficacia na prevencao de eritema solar e seu uso se tornou
mais popular apds a Segunda Guerra Mundial, com o &cido p-amino benzdico - PABA
(ARAUJO; SOUZA, 2008).

Os protetores ndo devem ser irritantes, sensibilizantes ou fototdxidos, devem
recobrir e proteger a pele. Para disponibilizar um protetor solar ao consumidor é necessario

que o filtro solar esteja incorporado a um veiculo. Diversos veiculos sdo possiveis de serem
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utilizados no preparo de protetores solares, envolvendo desde simples solucbes até
estruturas mais complexas como emulsées. Os principais veiculos empregados em
preparacOes fotoprotetoras podem ser: locBGes hidro-alcodlicas, geis, cremes e logdes
emulsionadas (FLOR; DAVOLOS; CORREA, 2007).

O método de fotoprotecdo quimica com o uso do protetor solar € uma estratégia
eficaz para reduzir os agravos a salde provocados pela radiacdo. E, a associacdo com 0s
métodos de barreira fisica, como uso de blusas de manga comprida, bonés, éculos e o
cuidado com relacdo ao horéario de exposicdo ao sol, mostram-se mais eficazes para

diminuir a ocorréncia de agravos a pele (LIMA et al., 2010).
3.4.1 Classificacdo dos Filtros Solares

Existem duas classes de filtros solares: organicos e inorganicos, classificados
rotineira e respectivamente como filtros de efeito quimico (filtros quimicos) e filtros de
efeito fisico (filtro fisico). Geralmente, 0os compostos orgénicos protegem a pele pela
absorcdo da radiacdo e os inorganicos pela reflexdo da radiacdo. Atualmente existem no
mercado filtros organicos que além de absorver, refletem a radiacdo UV (APOLINARIO,
2011).

Os filtros organicos sdo formados por moléculas organicas capazes de absorver a
radiacdo UV (alta energia) e transforma-la em radiacbes com energias menores e
inofensivas ao ser humano. Estas moléculas sdo, essencialmente, compostos aromaticos
com grupos carboxilicos (FLOR; DAVOLOS; CORREA, 2007).

Os fotoprotetores organicos sdéo comumente classificados em filtros UVA e UVB,
de acordo com a regido de protecdo UV. Isso ocorre, pois, 0S compostos quase sempre ndo
possuem um amplo espectro de protecdo, como por exemplo, as benzofenonas e as
avobenzonas que protegem somente em UVA e os salicilatos e cinamatos que agem,
exclusivamente, contra os raios UVB (NASCIMENTO; SANTOS; AGUIAR, 2014).

Nos protetores inorganicos, os processos de protecdo solar envolvem tanto a
absorcdo quanto o espalhamento da radiacdo apresentando inespecificidade quanto as
radiacbes UVA e UVB. Os protetores solares inorganicos agem como uma barreira fisica
que ndo permite a passagem da radiacdo. Nos Ultimos anos, estes bloqueadores inorganicos

vém sendo usados mais frequentemente. Sua popularidade prova o fato de ndo serem
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toxicos, além de muito eficazes na protecdo contra a radiacdo UV. Estes filtros sdo
constituidos de particulas também denominadas de pigmentos inorganicos, que quando
incorporadas em uma formulagdo ficam suspensas. Sendo o tamanho destas de suma
importancia ndo apenas para a eficacia do protetor solar, mas também para a aparéncia do
produto cosmético (ARAUJO; SOUZA, 2008).

Além de absorver a radiacdo ultravioleta incidente, um produto para protecao solar
deve ainda ser estavel na pele humana e ao calor, e ser fotoestavel sob a luz do sol para
permitir protecdo durante varias horas, evitando contato com outros produtos de
degradacédo. Paralelamente, os filtros solares ndo devem ser irritantes, sensibilizantes ou
fotoxicos. Eles devem recobrir e proteger a superficie da pele, mas ndo devem penetra-la,
para que ndo se tenha uma exposicdo sistémica a essas substancias. Os filtros solares ndo
devem ser toxicos, ja que sdo absorvidos tragos deste através da pele ou ingeridos apos a
aplicacdo nos labios (APOLINARIO, 2011).

3.4.2 Eficacia dos Filtros Solares

A eficacia dos filtros solares depende de sua incorporacdo em veiculos apropriados.
As propriedades hidrofilicas e lipofilicas, pH, estabilidade em temperaturas elevadas e
propriedades emolientes do veiculo, influenciam o fator de protecdo solar. Além disto, a
eficacia de uma formula¢do contendo filtro solar € comumente determinada através da
maior ou menor protecdo proporcionada contra a queimadura (PETRAZZUOLI, 2000;
SCHULZ et al., 2002).

Existem varias metodologias para avaliar a eficacia do protetor solar, sendo a mais
utilizada a que avalia a formacdo do eritema via processo inflamatorio induzido pela
radiacdo UVB. Essa metodologia in vivo é a base para a determinacdo do FPS (REIS,
2016). Esta forma é definida como a razdo entre a dose eritematdgena minima (DEM) da
pele com protecdo e a DEM da pele sem protecdo, conforme Equacdo 1. Na prética,
significa quantas vezes mais uma pessoa pode ficar exposta ao sol com filtro sem se

queimar em relacéo ao tempo que queimaria sem filtro (MILESI; GUTERRES, 2002).

DEM (pele com protecido)

FPS = (Eq. 1)

DEM (pele sem protegao)
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O FPS é determinado aplicando-se uma camada de 2 mg/cm? de pele, sob condicdes
de irradiacdo (comprimento de onda, distancia da fonte e tipo de pele do individuo sob
teste) padronizadas. Estas condicdes ndo traduzem necessariamente a realidade da
exposicédo solar cotidiana, e a populagdo, de uma forma geral, ndo aplica essa quantidade de
produto (POLONINI; RAPOSO; BRANDAO, 2011).

Outro método utilizado para avaliar esse parametro é o de Mansur, um método in
vitro que, segundo estudos realizados e publicados, apresenta boa correlacdo com o método
in vivo quando se comparado o0s resultados obtidos na determinagdo do FPS, sendo,
portanto, uma estratégia rapida para ser utilizada em estudos preliminares com novos
candidatos a protetores solares antes dos testes serem realizados in vivo. Dessa maneira,
diminuem-se os riscos dos voluntarios sofrerem agressdes na pele desnecessariamente
(FLOR; DAVOLOS, 2007; REIS, 2016).

O método desenvolvido por Mansur e colaboradores (MANSUR et al., 1986)
demonstrou ser eficaz e rapido, além de apresentar uma boa correlagdo com os resultados in
vivo, ja tendo sido utilizado em outros trabalhos (BARTH, 2000; GARCIA et al., 1990) que
fazem comparagdo com o método in vivo (RIBEIRO et al., 2004).

Esse método consiste na dilui¢ao do filtro a 0,2 uL/mL em solventes apropriados
(alcool ou éter) e a posterior varredura espectrofotométrica de 290 a 320 nm em intervalos
de 5 nm de cada comprimento de onda (NASCIMENTO; SANTOS; AGUIAR, 2014).
Apos a leitura espectrofotométrica, os valores do FPS séo calculados conforme a Equacdo
2.

FPS=FC 32EE A i A Abs(1)  (Eq.2)

Em que FC = fator de correcdo (igual a 10); EE (A) = efeito eritematogeno da
radiagdo solar em cada comprimento de onda A; i (A) = intensidade da luz solar no
comprimento de onda A; Abs (A) = leitura espectrofotométrica da absorbancia da amostra
em cada comprimento de onda (€). A relagédo entre o efeito eritematdgeno e a intensidade
da radiacdo em cada comprimento de onda (EE x i) é constante e foi determinado por Sayre
et al (1979) (NASCIMENTO et al., 2009) conforme o Quadro 1.
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Quadro 1 - Relacéo entre o efeito eritematdgeno e a intensidade da radia¢do de acordo com

0s comprimentos de onda.

A (nm) EE (1) i(4)
290 0,0150
295 0,0817
300 0,2874
305 0,3278
310 0,1864
315 0,0839
320 0,0180

Fonte: adaptado de Sayre et al. (1979).

3.4.3 Formulacéo de Fotoprotetores

Os protetores solares sdo preparacdes cosméticas, que tém varias formas de
apresentacdo. A maioria dos produtos para protecdo solar sdo sistemas heterofasicos, na
forma de emulsdes, géis, sticks e sprays, ou entdo em sistemas mais simples, que sé contém
uma fase, na forma de 6leo (TEIXEIRA, 2012).

Cada formula apresenta suas vantagens e desvantagens cabendo a cada formulador
uma escolha racional o que estd relacionado, sobretudo a aceitagdo do consumidor e a
qualidades cosmética da formulagdo (APOLINARIO, 2011).

Os aerossodis no geral sdo oleosos e produz uma pelicula razoavelmente uniforme e
fina quando aplicados sobre a pele. As pomadas podem ser constituidas por substancias
ndo—misciveis em &gua como a vaselina, ou misciveis como polietilenoglicol. Devido a
dificuldade de espalhabilidade e remocdo das pomadas constituidas por substancias ndo
misciveis em agua, oferecem repeléncia a agua, mas ndo sdo muito aceitaveis

cosmeticamente. Os géis aquosos sdo de faceis de aplicar, deixam um filme seco e
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transparente sobre a pele, entretanto ndo possibilitam a obtencéo de altos valores de FPS e
repeléncia a agua. Ja as emulsbes constituem-se 0s veiculos mais comuns para filtros
solares, tanto na forma de creme como na forma de logdes. Assim, as emulsdes 6leo em
agua (O/A) constituem os sistemas mais empregados por serem sensorialmente mais
agradaveis ao usuario (CHORILLI et al., 2006; APOLINARIO, 2011).

Os emolientes e emulsionantes atuam sobre a espalhabilidade, capacidade de
penetracdo na pele (especialmente no estrato corneo) e, ainda, podem alterar o espectro de
absorcdo de determinados filtros solares. A eficacia do fotoprotetor esté relacionada com a
espessura do filme e sua espalhabilidade. Tanto o emulsionante quanto o emoliente
apresentam comportamento diferenciado para tipos de filtros diferentes e devem ser
selecionados de acordo com o resultado desejado (MILESI; GUTERRES, 2002).

O veiculo deve ser homogéneo e permitir a obtencdo de um produto estavel, com
resisténcia a agua, ndo gorduroso e ndo irritante, inodoro, seguro, econémico, de facil

aplicacdo e ser capaz de potenciar o efeito do filtro solar (TEIXEIRA, 2012).
3.4.4 Benzofenona-3

As benzofenonas comegaram a ser ultilizadas como filtro solares no final da década
de 50, sendo esta classe a Unica pertecente a categoria das cetonas aromaticas. Quando
comparadas a outros filtros, as benzofenonas fazem ressonéncia mais facilmente,
requerendo menor energia quantica para a transicdo eletronica. O deslocamento por
ressonancia, como nas outras classes de compostos, é acrescida pela presenca de um
grupamento doador de elétrons nas posi¢es orto e/ou para. O grupamento carbonila
participa deste processo sendo o grupamento elétron receptor. Esses compostos entram em
ressonancia mais facilmente, requerendo menor energia quantica para a transicao eletrénica.
(ROGGIA, 2009).

Dentro da familia das benzofenonas, destaca-se a benzofenona-3 (BZ3) que também
é conhecida como oxibenzona, Eusolex® 4360 e difenilcetona, ou ainda estruturalmente
como 2-hidroxi-4-metoxi-benzofenona (Figura 3). E um derivado benzofenonico utilizado
em aplicacBes tépicas como filtro solar quimico. Possui massa molar de 228,2 g mol-1,
ponto de fusdo entre 62 e 64 °C, dose letal (DL50) >5g kg-1 (oral) e absor¢cdo maxima em

comprimento de onda de 288 a 325 nm. E soldvel em acetona, alcool etilico, acetato de
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etila, alcool isopropilico e insolivel em agua e 6leo mineral (FLOR; DAVOLOS;
CORREA, 2007; ROGGIA et al., 2014).

Figura 3 - Formula estrutural da benzofenona-3

O

H,CO OH

Fonte: ROGGIA (2014).

A ANVISA aprova o uso da BZ3 como filtro solar em produtos para higiene
pessoal, cosméticos e perfumes na concentragdo maxima de 10% e ressalta que para
concentracfes maiores que 0,5% deve-se incluir a seguinte adverténcia na rotulagem:
contém oxibenzona (BRASIL, 2006).

3.5 Emulsdes
3.5.1 Considerac0es iniciais

A palavra emulsdo vem do latim emulgeo, que significa ordenhar, e pode se referir a
todas as preparacOes de aspecto leitoso com as caracteristicas de um sistema disperso de
duas fases liquidas (BONTORIM, 2009).

Emulséo é um sistema de pelo menos duas fases contendo dois liquidos imisciveis,
um disperso no outro na forma de goticulas microscopicas ou submicroscopicas. As duas
fases imisciveis sdo denominadas genericamente como 6leo e agua, representando uma fase
organica, apolar, e outra aquosa, polar, respectivamente e estdo estabilizadas pela presenca
de agentes emulsivos (ALMEIDA, 2012).

Os agentes emulsivos, com propriedade de diminuir a tensdo interfacial entre o 6leo

e a agua, tém papel fundamental na estabilizacdo de emulsdes. Entretanto estes compostos
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ndo conseguem diminuir a tensdo interfacial a ponto de contrariar totalmente a energia livre
de superficie provocada pelo aumento da area interfacial. Desta forma as emulsfes sdo
sistemas termodinamicamente instaveis e, no desenvolvimento tecnoldgico, procura-se
utilizar de meios que possam retardar pelo maior tempo possivel a separagdo das fases
(FRANGE; GARCIA, 2009).

3.5.2 Classificacdo das EmulsGes

Existem dois grupos principais de emulsdo: emulsdes simples e emulsées multiplas.
Seus tipos sdo definidos conforme a distribuicdo relativa das diferentes fases que compdem
o sistema (PEREIRA; GARCIA-ROJAS, 2015).

Pereira e Garcia-Rojas (2015) ainda diz que os sistemas formados por gotas de 6leo,
dispersas em uma fase aquosa, sao chamados de emulsdes simples dleo/agua (O/A). Menos
frequente, sistemas formados por gotas de agua dispersas em uma fase 6leo sdo chamadas
emuls@es simples agua/éleo (A/O), conforme Figura 4.

Figura 4 - Emulsdes simples: 6leo/agua (O/A) e agua/dleo (A/O)

04

Fonte: Bastos (2013).

Emuls6es multiplas (Figura 5) sdo emulsGes nas quais a fase dispersa contém
pequenas gotas de uma outra fase dispersa em seu interior. Esta segunda fase dispersa esta
fisicamente separada por uma fase dispersa de composicao diferente. Desta forma, pode-se
dizer que as emulsdes multiplas se tratam de sistemas constituidos de emulsbes do tipo
A/O/A ou O/A/O (CHORILLI; CAMPOS; BOLFARINI, 2009).
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Figura 5 - Emulsdes multiplas: &gua/6leo/agua (A/O/A) e 6leo/agua/dleo (O/A/O)

MM S

Fonte: BASTOS (2013).

Devido & sua estrutura, tais sistemas apresentam diversas vantagens, como:
capacidade de encapsular ativos cosméticos ou farmacos, protecdo da substancia
encapsulada quanto ao processo de oxidacdo; veiculacdo de componentes incompativeis e
instaveis e liberagdo com perfil modificado de substancias ativas. Uma das principais
categorias de produtos em que o desenvolvimento de emulsdes maltiplas é importante é a
de fotoprotetores, que sdo usados topicamente para proteger a pele e anexos, evitando ou
retardando os efeitos solares nocivos (CHORILLI; CAMPOS; BOLFARINI, 2009).

3.5.2 Estabilidade das Emulsdes

Entende-se por estabilidade da emulséo a capacidade que esta apresenta para resistir
as alteracOes das suas propriedades ao longo do tempo. Considera-se que uma emulsdo é
estavel quando o numero, distribuicdo de tamanhos de gostas e a disposi¢do espacial das
gostas da fase dispersa ndo sofre uma alteracdo perceptivel ao longo do tempo de
armazenamento (BASTOS, 2013).

A estabilidade destas preparacdes depende do tipo de agente emulsionante utilizado
e das caracteristicas fisicas da pelicula interfacial formada. Esta pelicula deve ser rigida e
compacta, possuir certo grau de elasticidade superficial e ndo deve romper-se quando
pressionada pelas goticulas, mas ao romper-se, deve ser capaz de formar-se rapidamente,
impedindo a aproximacdo e consequente juncdo da fase dispersa (FRANGE; GARCIA,
2009).
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Os estabilizantes podem ser classificados de acordo com 0 modo como operam,
como “emulsificantes” ou “espessantes” (modificadores de textura). Um emulsificante ¢
uma substancia tensoativa que adsorve na superficie das gotas formando uma camada
protetora que vai impedir essas mesmas gotas de se agregarem e por fim coalescerem.
Exemplos de emulsificantes sdo certas proteinas, polissacarideos, fosfolipidios, pequenas

moléculas de surfactantes e particulas sélidas (ALMEIDA, 2012).

Um espessante é uma substancia que tem o papel de aumentar a viscosidade da fase
continua ou de formar uma rede de gel na fase continua, fazendo com que a velocidade de
movimento da fase dispersa devido a gravidade ou ao movimento browniano seja
diminuida, reduzindo, assim, a probabilidade de chogues entre as gotas, evitando a
coalescéncia, e fornecendo textura ao produto, o que é um importante atributo do ponto de
vista do consumidor (MCCLEMENTS, 2007; ALMEIDA, 2012).

A instabilidade fisica das emulsdes € perceptivel por afetar mudancas consideraveis
na sua aparéncia, como por exemplo, separacdo de fases, viscosidade, redispersabilidade e
na “performance” do produto. Pode ainda ocorrer a instabilidade quimica com alteragdes
dos valores de pH, hidrélise de tensoativos, umidade, contaminacdo microbiana, tamanho
da particula e processos fotoquimicos (DIAVAO; GABRIEL, 2009).

Essas instabilidades das emulsGes podem ocorrer devido a alguns fenémenos, como

esta exemplificado no Quadro 2.

Quadro 2 - Fendmenos causadores de instabilidade nas emulsdes

FORMACAO DE Quando as gotas da fase dispersa se movem para o topo
CREMADO da emulséo.

SEDMENTACAO Quando as gotas da fase dispersa se deslocam para a base
da emulséo.

FLOCULACAO Quando existe agregacgéo entre as gotas de fase dispersa,

mas mantendo um filme de fase continua entre elas.

Fonte: BASTOS, 2013.



30

As trés situacOes anteriores podem ser seguidas pelo fendbmeno de coalescéncia, que
existe quando duas ou mais gotas se juntam para formar uma gota com maior volume,
induzida por uma ruptura do filme liquido entre as gotas (Vianna-Filho et al., 2012). O
fendbmeno de coalescéncia pode ter lugar a partir do estado inicial da emulsdo, sem a
ocorréncia prévia da sedimentacdo, formacao de cremado ou floculagdo. Um fenémeno de

coalescéncia acentuado pode levar a separacédo de fases (BASTOS, 2013).

3.6 Propolis

Atualmente existe uma maior tendéncia do consumidor em usar compostos de
origem vegetal, como os extratos vegetais, devido a valorizacdo dos produtos naturais
ocorrida nos altimos anos. Os produtos cosméticos e de higiene que contém em sua
formulacdo matérias primas de origem vegetal tém recebido a preferéncia dos
consumidores, que lhes atribuem qualidades como suavidade e seguranca, além de serem
considerados mais ecologicamente corretos que produtos sintéticos (ALFLEN; SOUZA,
2018).

Embora os consumidores estejam cada vez mais exigentes em relacdo a suas
aparéncias, eles também estdo preocupados com as substancias utilizadas para se obter o
beneficio desejado, preferindo utilizar os produtos cosméticos a base de insumos vegetais.
Assim, nos ultimos anos, tem-se observado o aumento da demanda pelo consumo de
produtos vegetais. Este elevado interesse esta também relacionado a tendéncia no uso de
produtos de origem natural, bem como a atencdo dada a dieta contendo essa classe de

substancias naturais que protegem contra danos da pele (REIS, 2016).

A prépolis é um produto natural, elaborado pelas abelhas (Apis mellifera) a partir de
material coletado em botdes, gemas e cortex vegetais, para ser utilizada como uma barreira
protetora na colmeia. Apresenta um conjunto complexo de substancias constituido
basicamente por resinas e balsamos (55%), cera (35%), 6leos vegetais (10%) e pélen (5%)
(ODA et al., 2011).

A prépolis (Figura 6) é uma resina de ampla utilidade para as abelhas e para o
homem. Sua atividade farmacologica tem sido atribuida aos compostos fenolicos, entre eles

flavondides e &acidos fendlicos, cujos teores tém sido propostos como parametros para o
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controle da qualidade. Devido as inimeras propriedades benéficas da propolis, 0 seu uso
comercial em produtos farmacéuticos, cosméticos e de higiene pessoal na forma de extratos
liquidos ¢ amplo (NOGUEIRA et al., 2007).

Figura 6 - Formula estrutural da Propolis

O

¢
“NO—-CH,CH,

Fonte: TAVARES et al., 2010.

A composicdo quimica da propolis é tida como complexa, pois as substancias nela
presentes variam de acordo com sua origem geografica e com as diferencas genéticas das
abelhas responsadveis por sua coleta. Estas varidveis acarretam mudangas em suas
propriedades farmacoldgicas, que tendem a ser maiores em regides tropicais devido a
riqueza vegetal existente, e menores em regides temperadas. A época da coleta é outro fator
importante na determinacdo da composicdo quimica da prépolis, pois em paises como o
Brasil ocorre 0 ano todo, gerando possiveis variaveis sazonais. Estes fatores acabam por

interferir na eficacia terapéutica que é fornecida pela propolis (BARBOSA et al., 2009).
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4, MATERIAL E METODOS
4.1. Material

a) Agua destilada

b) Alcool 96° GL (Santa Cruz, Campina Grande - PB, Brasil)

c) Benzofenona-3 (All Chemistry, S&o Paulo - SP, Brasil)

d) Eppendorf (GNTIlab, Ribeirdo Preto - SP, Brasil)

e) Extrato glicélico de Prépolis verde (Florien, Piracicaba - SP, Brasil)
f) Extrato glicélico de Prépolis verde (Purifarma, Jardim da Gléria - SP, Brasil)
g) Glicerina (Ely Martins, Cravinhos - SP, Brasil)

h) Lanolina etoxilada 50% (Mapric, Ipiranga - SP, Brasil)

i) Metilparabeno (All Chemistry, Sdo Paulo - SP, Brasil)

j) Polawax (Mapric, Ipiranga - SP, Brasil)

k) Propilparabeno (All Chemistry, S&o Paulo - SP, Brasil)

4.2. Métodos
4.2.1. Formulacédo da Base Fotoprotetora

A base escolhida para incorporar o extrato de prépolis foi uma lo¢do ndo-ibnica.
Para sua preparacdo, foram aquecidas, separadamente, a fase oleosa (polawax,
propilparabeno e lanolina etoxilada 50%) a 80°C e a fase aquosa (metilparabeno, glicerina
e agua destilada) a 75°C. Sob agitacdo vigorosa, foi vertida a fase aquosa sobre a fase
oleosa. Mantendo a temperatura, a mistura foi agitada por 10 minutos e, depois, resfriada.

Posteriormente foi adicionado o filtro que é a benzofenona-3 a 5% (PAULA, 2013).

Formula da base para incorporacao dos extratos de prépolis:

POLAWAX. ...ttt et nes 6%
Lanolina etoXilada 50%0.........c.evviiiiiininieseseee e 3%
Propilparabeno..........cceiviiiiiicece s 0,05%
MEtHPArabENO ..o 0,15%
(€] [ Tod=] 1o - TP PR PR PR 3%
BENZOTENONA-3.....c.oiiiiiiiee e 5%

Agua destilada ............c.cocovvereirrnnnn. 01 100%
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4.2.2. Incorporacédo do extrato de prépolis verde na formulacéo

Foram utilizados dois extratos de propolis verdes diferentes. O extrato 1 foi
fornecido pela empresa Purifarma (Jardim da Gloria - SP, Brasil) e o extrato 2 pela empresa
Florien (Florien, Piracicaba - SP, Brasil). Ambos foram utilizados da mesma forma nesse
estudo.

Os extratos de prépolis foram incorporados na formulacdo em 3 concentracdes
diferentes e feitos de forma separada para cada extrato usado. Em 4 beckers foram pesados
5 g da formulacéo base (lo¢do ndo-idnica + benzofenona-3) e em 3 deles foram adicionados
0 extrato de prdpolis 1 e dessa mesma forma ocorreu para o extrato de propolis 2. Essa

distribuicdo foi apresentada na Tabela 1.

Tabela 1- Diferentes concentracdes dos extratos de prépolis 1 e 2 nas formulacGes

FORMULACAO COM

FORMULACOES FORMULACAO BASE )
EXTRATO DE PROPOLIS

A 5 -

Biou B; 59 1mL
C,ouC, 50 2,5mL
Diou D, 5¢ 5mL

Tabela 1: As formulagdes B1, C1 e D1 foram adicionados o extrato 1 (Purifarma) e as formulages B2, C2 e D2
foram adicionados o extrato 2 (Florien).

Fonte: Dados da pesquisa.

A quantidade de prépolis incorporada na formulacdo foi baseada em valores
publicados por Nascimento et al. (2009) ou seja, 1 g da emulsdo para cada 1 mL de extrato
de propolis (1:1). Neste estudo optou-se por 3 proporcdes diferentes para serem analisadas
entre a formulacdo da base (locdo ndo-idnica + benzofenona) e as formulagbes contendo 0s
extratos de propolis, onde a maior proporc¢édo é de 5 g da formulacdo base para cada 5 mL
do extrato (1:1).
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4.2.3. Determinagédo do FPS

Para a determinacdo do FPS, foi utilizado o método in vitro espectrofotométrico
desenvolvido por Mansur e colaboradores (Equagéo 3. As formulagbes A, B, C e D foram
feitas em triplicatas e diluidas com alcool 96° GL v/v até se obter a concentragdo de 0,2
microlitros/mL. A leitura das absorbancias de cada formulagdo foi registrada nos
comprimentos de onda entre 290 a 320 nm, nas quais terdo intervalos de 5nm. Para fazer
essa andlise foi utilizado o espectrofotdmetro UV-VIS 1240 (SHIMADZU, Kyoto, Japéo)
(NASCIMENTO, 2009).

FPS=FC 32EE A1 i1 Abs(A) (Eq. 3)

4.2.4 Correcdo de valores de FPS

O valor corrigido do FPS é aquele utilizado pela industria para colocar na

embalagem dos seus produtos e é calculado atravées da equacéo 4.
I:PSCorrigido = (FPSespectrofotométricox l:I:)Srotulado) / FPSpc (Eq 4)

Onde 0 FPSespectrofotométrico € 0 Valor guiigo da formulacéo pelo método de Mansur et al.
(1986); FPSotulado € 0 valor contido na embalagem do protetor solar comercial;, FPSy: é o
valor obtido pelo método de Mansur de um protetor solar comercial que contém o mesmo

filtro utilizado na formulagéo.
4.2.5 Caracterizagdo Fisico-Quimica da Formulacdo
4.2.5.1 Analise Macroscépica

4.2.5.1.1 Aspecto

As formulacbes foram analisadas de forma macroscopicas em trés periodos de
tempo: primeiro logo apds a formulacéo e posteriormente com 24 horas e 48 horas apos
terem sidos formuladas e deixadas em repouso em temperatura ambiente. Essa andlise foi
feita para observar se houve separacao de fases ou precipitacdo e serem classificadas como

normal, levemente separada e separada (BRASIL, 2004).

4.2.5.1.2 Cor
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A andlise foi realizada de forma visual ap6s 15 dias de exposicdo da formulacdo a
luz e serd comparada com a cor da amostra com a do padrao estabelecido, em um frasco de
mesma especificacdo. Posteriormente as formulagdes foram classificadas como normal
(sem alteragéo), levemente modificada, modificada e intensamente modificada (BRASIL,
2004).

4.2.5.1.3 Odor

O odor foi analisado apdés 15 dias da amostra estar exposta a luz e foi feito a
comparacdo do odor da amostra com um padrdo, sendo entdo classificada ao final da
analise em normal, (sem alteracdo), levemente modificada, modificada e intensamente
modificada (BRASIL, 2004)

4.2.5.2. pH

Para a determinacdo do pH foi utilizado o pHmetro digital (MS TECNOPON
Instrumentacdo Mpa 210, Piracicaba - SP, Brasil), que possui eletrodo e sensor de
temperatura, no qual foi previamente calibrado com a solugfes tampéo de pH 4,0e 7,0 e
temperatura de 25 °C. O teste foi realizado em triplicata com aliquotas de 10 mL de cada

amostra que foi lida através da imersao do eletrodo de vidro.

4.2.5.3. Espalhabilidade

O teste de espalhabilidade foi feito segundo o método de Knorst (1991). O
equipamento utilizado para determinacéo da espalhabilidade é constituido por: placa-molde
circular de vidro com orificio central de 1,3 cm de didmetro onde foi colocada sobre uma
placa suporte de vidro posicionado sobre papel milimetrado.

A amostra foi introduzida no orificio e nivelada com auxilio de espatula, a placa
movel foi retirada e sobre a amostra foi colocada uma placa de vidro de peso conhecido,
ap6s um minuto foi realizada a leitura dos didmetros abrangidos pela amostra em posi¢des
opostas, com auxilio do papel milimetrado e depois calculado o didmetro médio. Este
procedimento foi repetido acrescentando-se as placas de vidro com pesos pré-determinados
em intervalos de um minuto de uma placa para outra e para cada amostra foi feito em
triplicata (CORDEIRO et al., 2013). Os valores da espalhabilidade foram obtidos através da
Equacéo 5.
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(Eq.5)

o

I

S
L

Em que:

Ei: Espalhabilidade da amostra para um determinado peso em milimetro quadrado (mm?);
D: Didmetro médio em milimetro (mm);

m: 3,14

4.2.6. Avaliacdo da Estabilidade Preliminar da Formulacéo

4.2.6.1. Teste de Centrifugacéo

Para a realizacdo do teste de centrifugacdo foi utilizado uma amostra de 1 mL que
foi colocada em um microtubo do tipo Eppendorf e centrifugada a 3.000 rpm durante 30
minutos na centrifuga (Nova Instrumts N11801, Piracicaba — SP, Brasil), apds esse ciclo a
amostra foi avaliada de forma macroscépica para a analise de possiveis alteracdes. O teste

foi realizado em triplicada.
4.2.6.2. Estresse Térmico

O estresse térmico foi executado utilizando uma amostra de 10 mL de cada
formulacdo que foi submetida ao aquecimento em banho-maria (SOLAB SL155/10,
Piracicaba — SP, Brasil) na faixa de temperatura entre 40 °C a 80 °C + 2 °C. A temperatura
foi aumentada de 5 em 5°C, mantendo-se por 30 minutos em cada temperatura e a cada
aumento de temperatura as amostras foram avaliadas de forma macroscopica. (MORAIS,
2006).

4.2.6.3. Ciclo Gelo-Degelo

As amostras foram submetidas a permanéncia nas temperaturas padronizadas por
periodo de 12 dias correspondente a 6 ciclos. Cada ciclo é composto por 48 horas, sendo 24
horas em baixa temperatura na geladeira (T=4x 2°C) e 24 horas em alta temperatura na
estufa (Quimis NI 1524, Diadema — SP, Brasil) (T=37+ 2°C). Ao final de cada ciclo as
amostras foram analisadas de forma macroscopicas para observagao de possiveis alteracoes
(LIMA et al. 2008).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Formulacéo fotoprotetora

As formulacdes desenvolvidas foram analisadas através dos critérios de aspecto, cor
e odor. A primeira andlise foi realizada logo apds a sua formulacdo e posteriormente com
24 horas e 48 horas apos terem sidos formuladas e deixadas em repouso em temperatura
ambiente. As formulacdes apresentaram-se com aspecto homogéneo, de cor amarelada e

odor caracteristico, conforme figura 7.

Figura 7 — Anélise das formulag6es fotoprotetoras

Amostra contendo extrato 1 : Amostra contendo extrato 2
na proporgao 1:1 na proporgao 1:1

Fonte: Dados da pesquisa.

5.2 Determinacéao do FPS

A Tabela 2 apresenta os valores dos FPS calculados apo6s a leitura das absorbancias.
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Tabela 2 - Valores dos FPS das formulag6es

FORMULACAO FPS
A 1,86 + 0,02
B1 1,55 0,00
C 1,64+ 0,00
D, 1,73+0,00
B. 1,80 + 0,01
C, 1,82 0,01
D, 1,78 + 0,02

Fonte: Dados da pesquisa

Um dos objetivos do trabalho foi verificar se 0 uso do extrato de prépolis aumenta o
FPS no protetor desenvolvido. Diante dos resultados foi observado que os valores de FPS
para as formulacdes que foram adicionados os extratos s&o menores do que a formulagdo A
(sem extrato). Os resultados se mostraram diferente de um trabalho realizado por
Nascimento et al. (2009) utilizou o extrato de propolis verde e o extrato de prépolis
vermelha com 0 mesmo intuito e os resultados encontrados com a incorporagdo dos
extratos estudados as formulagbes demonstram que as adi¢des dos extratos promovem uma
intensificacdo dos valores de FPS através do efeito sinérgico dos extratos de propolis verde

e vermelha com o filtro sintético empregado, garantido uma maior protecéo solar.

As formulagdes contendo o extrato 2 obteve valores de FPS mais semelhantes entre
si e mais proximo ao valor da formulacdo A, diferentemente dos valores de FPS das

formulagdes com o extrato 1, que se mostraram mais dispersos.

A diferenca de resultados entre os dois trabalhos pode ser explicada por alguns
fatores como a origem geogréfica, diferenca genética das abelhas e época da colheita dos
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extratos utilizados nos dois trabalhos, pois esses fatorem podem alterara a composi¢éo dos

mesmos levando a varia¢des quimicas e terapéuticas (BARBOSA et al., 2009).

5.3 Correcéo de valores de FPS
O valor corrigido do FPS foi calculado e estdo expressos na Tabela 3.

Tabela 3 - Valores corrigidos do FPS das formulacgdes

FORMULACAO FPS corrigido
A 8,93 £ 0,03
= 7,42 0,02
C: 7,86 +0,03
Dy 8,30 + 0,02
B, 8,62 + 0,03
C, 8,75+ 0,03
D, 8,55 + 0,03

Fonte: Dados da pesquisa

Mesmo apds a correcdo, os valores dos FPS que contém os extratos ndo se
apresentaram-se de forma superior ao valor da amostra sem extrato. Os valores corrigidos
variam entre 7,4283 a 8,9324, esses valores podem ser aumentados com usos de outros

filtros que atuem de forma sinérgica com a benzofenona-3.

5.4. pH

O direcionamento para se determinar o pH nesse trabalho foi de verificar a
compatibilidade entre o pH da formulagdo com o pH da pele, visto que, segundo Leordini,

Gaspar e Campos (2002) a pele apresenta pH levemente acido (4,6 — 5,8), que contribui
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para que ocorra protecdo bactericida e fungicida em sua superficie. Sendo assim, o teste foi

realizado em triplicata e os valores do pH das formulacGes obtidos estdo na Tabela 4.

Tabela 4 — Valores de pH das formulacGes

Formulacgdes Sem Extrato Extrato 1 Extrato 2

pH 6,00 + 0,67 5,35+ 0,00 5,56 + 0,00

Fonte: Dados da pesquisa

A andlise do pH de formulacdes semissolidas de uso externo € um parametro
fundamental em sua caracterizacao sob varios aspectos. Segundo o Guia de Estabilidade de
produtos cosméticos da ANVISA, devem-se compatibilizar trés diferentes aspectos
relacionados ao valor do pH: estabilidade dos ingredientes da formulacdo, eficacia e
seguranca do produto (APOLINARIO, 2011). O pH é um parametro de monitoramento de
estabilidade em sistema emulsionado, pois alteracbes no seu valor podem indicar a
ocorréncia de reagBes quimicas ou crescimento bacteriano, que podem comprometer a
qualidade do produto final (PORTO, 2015).

5.5 Espalhabilidade

Os valores obtidos no teste da espalhabilidade foram plotados em grafico e podem
ser observados na Figura 8. O resultado mostra que as trés amostras apesentaram

espalhabilidade de forma semelhante e de crescimento gradual.



Figura 8 — Espalhabilidade das amostras
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Fonte: Dados da pesquisa

A determinacdo da espalhabilidade é uma analise importante nas formulagdes

semissolidas, pois é possivel de avaliar a expansdo das mesmas sobre uma superficie,

associando com aplicacdo no local desejado, apds um determinado tempo. Essa avaliagdo é

um dado satisfatorio nas formulac@es, pois consegue detectar mudancas na consisténcia dos

produtos (SAVIAN et al., 2011).

Esse teste de espalhabilidade € um teste que se baseia na resisténcia ao movimento

forcado. Os resultados correspondem a relagdo entre a area de espalhamento com a forca

aplicada sobre o produto e o esforco limite, relacdo que corresponde ao fator de

espalhabilidade (CORDEIRO et al., 2013).

5.6 Avaliacéo da estabilidade preliminar da formulagéo

5.6.1 Teste de Centrifugacédo

Ocorreu separacdo de fases em todas as formulacGes apos o teste de centrifugacéo

mostrando que houve instabilidade no sistema. Essa instabilidade pode ter sido ocasionada

pela adicdo da benzofenona- 3 e do extrato na formulagdo. A Figura 9 é relacionada ao

extrato 1, mas as separag(”)es de fases ocorreram nas amostras com o extrato 2 também.
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Figura 9 — Resultado das centrifugac¢des das amostras contendo o extrato 1.

Fonte: autor

A forca da gravidade atua sobre a amostra fazendo com que suas particulas se
movam no seu interior, sendo assim o teste de centrifugacdo produz estresse na amostra
simulando um aumento na for¢a de gravidade, aumentando a mobilidade das particulas e
antecipando possiveis instabilidades. Estas poderdo ser observadas na forma de

precipitacdo, separacdo de fases, coalescéncia entre outras (BRASIL, 2004).

5.6.2 Estresse Térmico

No teste de estresse térmico as todas formulacGes apresentaram separacao de fases
logo na primeira faixa de temperatura (40 °C), conforme esta na Figura 10.

Figura 10 - Resultados do teste de estresse térmico das amostras contendo o extrato 2.

Fonte: autor

A instabilidade fisica de um sistema disperso, em particular, das emulsdes, é
causada pela separacdo de fases, promovendo mudanca consideravel na aparéncia,
consisténcia, dispensabilidade e desempenho do produto. Este tipo de instabilidade pode se
apresentar sob varios mecanismos, tais como, cremacao, sedimentacdo, floculacdo ou
coalescéncia (APOLINARIO, 2011).
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5.6.3 Ciclo Gelo-Degelo

As amostras foram se apresentaram de forma estavel durante os 5 primeiros ciclos.
Ja no ultimo ciclo, as amostras D; e D, passaram por transformacdo no seu aspecto,
visualizada de forma macroscopica, onde houve formacdo de flocos. Essa transformacéao

pode ser explicada pela maior quantidade de extrato utilizado nessas formulagdes.

Ensaios que envolvem a submissdo de formulacGes a condicBes extremas de
temperatura possuem como finalidade o aumento da degradacdo quimica e a inducdo a
modificagdo fisicas (CAVALCANTI, 2015).
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6 CONCLUSAO

e Os extratos de prépolis verde utilizados no trabalho ndo foram eficazes quanto ao
aumento do FPS das formulages fotoprotetoras.

e Chama-se a atengéo para a padronizacdo dos produtos de origem natural para que 0s
resultados obtidos em diferentes estudos sejam semelhantes.

e As formulacBes apresentaram-se homogéneas, com cor amarelada e odor
caracteristico.

e A caracterizagdo do sistema final obteve resultados de pH e epalhabilidade
adequados para serem utilizados através da aplicacao topica.

e As formulagfes com menores concentracfes de extrato, mostraram-se mais estaveis
no teste do ciclo gelo-degelo.

e Chama-se a atengéo para a padronizacdo dos produtos de origem natural para que 0s

resultados obtidos em diferentes estudos sejam semelhantes.
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