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Resumo: O mercado cosmético tem oferecido fotoprotetores industrializados e manipulados, com a finalidade
de protecdo a salde. O presente trabalho avaliou a estabilidade fisico-quimica dos protetores solares de FPS 50
manipulados. Conclui-se que as amostras estudadas sdo sujeitas a alteracBes quando expostas a diferentes

temperaturas a um longo tempo.

Unitermos: Fotoprotetores. Estabilidade.Manipulacéo.

Abstract:The cosmetic market has offered industrialized and manipulated photoprotectors, for the purpose of
health protection. The present work evaluated the physical-chemical stability of the manipulated FPS 50 solar
protectors. It is concluded that the studied samples are subject to changes when exposed to different temperatures
over a long time.

Uniterms: Photoprotectors. Stability. Manipulation.

Resumen:El mercado cosmético ha oferecido fotoprotectores industrializados y manipulados, com elfin de
proteger lasalud. El presente trabajoevaludlaestabilidad fisico-quimica de losprotectores solares de FPS 50
manipulados. Se concluye que lasmuestrasestudiadasestansujetas a cambios cuando se expone a diferentes
temperaturas a un largo tiempo.

Unitermos: Fotoprotectores. Estabilidad. Manipulacion



1INTRODUCAO

O Brasil é um pais de grande area intertropical, pois esta localizado sobre o tropico de
Capricornio e o Equador, tendo assim uma maior intensidade de radiacGes solares,
consequentemente h4 um aumento no niimero de pessoas com cancer de pele™.

De acordo com Instituto Nacional do Cancer?, o cancer de pele é o cancer mais
frequente no pais, com cerca de 30% de todos os tumores malignos registrados, sendo
considerado como um grave problema de saude. Estimativas previram aproximadamente
175.760 mil novos casos para 2016, sendo 80.850 homens e 94.910 mulheres.

Em contrapartida a radiacdo solar é responsavel por toda a forma de vida na terra,
através da fotossintese, e tem importante papel no sistema imune, ativando a formacdo da
vitamina D. A energia solar chega até a terra em forma de ondas e é dividia de acordo com o
comprimento dessa onda®.

A pele é o maior 6rgdo do corpo humano, representando cerca de 20% do peso
corporal, tendo diversas fun¢bes como a protecdo, defesa, nutrigdo, absorcdo, pigmentagéo,
termorreguladora e a transpiracdo. Devido a radiacdo solar, a pele sofre danos cumulativos,
como o fotoenvelhecimento e é um dos principais fatores de risco para o desenvolvimento do
cancer de pele”.

O uso de fotoprotetores € indispensavel para prevenir e minimizar os efeitos da
radiagdo solar. No mercado encontramos varias marcas e com diferentes fatores de protecéo”.
Para amenizar os efeitos nocivos da radiacdo solar, a populagéo esta cada vez mais a procura
de protetores solares, tantos os industrializados como os manipulados em farmacias
magistrais’.

Nas farmacias magistrais o controle de qualidade da matéria prima e do produto
acabado é de extrema importancia para garantir a qualidade e seguranca do produto final,
onde os resultados devem estar de acordo com as especificacdes farmacopéias, em legislacdes
vigentes e artigos cientificos’.

Neste estudo os testes foram conduzidos sob condi¢bes que permitiram fornecer
informagdes sobre a estabilidade do produto em menos tempo possivel, com isso, as amostras
foram armazenadas em condi¢fes que aceleram mudancas passiveis de ocorrer durante o
prazo de validade do produto. Os testes de estabilidade acelerada tém como objetivo fornecer
dados para prever a estabilidade e tempo de vida atil dos produtos, os ensaios fisico-quimicos
sdo utilizados para avaliar possiveis modificacGes na estrutura da formulagdo, que podem ser

decorrentes da falta de estabilidade entre os ingredientes da formulacéo.



2MATERIAIS E METODOS
Tipo do estudo: experimental
2.1 Amostras

A amostra foi composta por quatro logdes com Fator de Protecdo Solar (FPS) 50,
sendo adquiridas em diferentes farméacias de manipulacdo, e uma delas uma amostra
industrializada considerada como padrdo. As amostras foram classificadas em ordem

alfabética de forma aleatéria (A, B, C, P).

2.1.1 Acondicionamento das amostras
Para a realizacdo dos testes as amostras foram acondicionadas em frasco de vidro

neutro, transparente, com tampa que garanta uma boa vedac&o evitando perdas®.

2.1.2 Centrifugacgéo

O teste de centrifugacdo foi realizado durante 30 minutos, a uma velocidade de
3.000rpm.

De acordo com a ANVISA, a forca da gravidade atua sobre a amostra fazendo com
que suas particulas se movam no seu interior, produzindo um estresse, aumentando a

possibilidade das particulas se precipitarem, e se separarem suas fases®.

2.1.3 Testes de estabilidade acelerada
De acordo com o Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos os testes de
estabilidade acelerada tém como objetivo fornecer dados para prever a estabilidade do
produto, tempo de vida util e compatibilidade da formulacdo com o material de
acondicionamento®.
As amostras foram armazenadas em trés condigdes distintas de temperatura, conforme
0 Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos da ANVISA.
e Em temperatura ambiente (15C° - 25C°);
e Temperatura elevada, estufa (40C° +- 2C°);
e Temperatura baixa, geladeira (5C° +- 2C°).
O estudo de estabilidade acelerada foi realizado em um periodo de 30 dias. Os testes
de pH, espalhabilidade, e caracteristicas organolépticas foram realizados no tempo zero, ou
seja, no dia da aquisicdo dos protetores solares, assim como em um, quinze e trinta dias. Ja o

teste de viscosidade foi realizado no tempo cinco e trinta dias.



Para realizar os testes propostos, as amostras analisadas neste estudo ficaram em

repouso por duas horas até atingirem a temperatura ambiente, em torno de 25 °C.

2.1.4 Caracteristicas Organoléptica

As amostras foram avaliadas em relacdo as suas propriedades organolépticas por
observacgao visual, como aspecto, cor e odor, comparadas a uma amostra de referéncia.

2.1.4.10dor:

Segundo os critérios do Guia de estabilidade de produtos cosméticos da ANVISA, as
amostras foram classificadas em: normal, sem alteracdo; levemente modificada; modificada;
intensamente modificada. Onde através do olfato é comparado o odor da amostra com o odor
da amostra padrao®.

2.1.4.2 Aspecto:

Este teste foi realizado através da observacdo visual das caracteristicas da amostra,
verificando se ocorre alguma modificagdo comparada como a amostra padrdo. As amostras
foram classificadas em: normal, sem alteracdo; levemente separado, levemente precipitado ou
levemente turvo; separado, precipitado ou turvo®.

2.1.4.3 Cor:

Esta analise foi realizada através de uma comparacao da cor das amostras com a cor da
amostra padrdo, sob condic6es de luz branca natural. Os resultados foram classificados em

normal, sem alteracdo; levemente modificada; modificada; intensamente modificada®®.

2.1.5 Determinacéao do valor de pH

A determinacdo do valor do pH foi realizada através de um pHmetro de bancada,
modelo DM20 e marca Digimed, previamente calibrado com solu¢bes pH 4,0 e 7,0 para
determinacdo da sensibilidade do eletrodo, que foi sempre acima de 95%, para maior
confiabilidade dos resultados.

De acordo com a Farmacopéia Brasileira'®, para amostras sélidas ou semissélidas é
recomendado a preparacdo de uma solugéo aquosa para a determinacdo do pH. Nesses testes
as amostras foram diluidas (1:10) em &gua destilada. Apds a diluicdo, o eletrodo foi imerso
diretamente nesta solucdo, sendo que foram consideradas as trés leituras sucessivas com

diferenca inferior a 0,05.

2.1.6 Espalhabilidade



Para a determinacdo da espalhabilidade, foi utilizado uma placa molde de vidro
circular com um orificio central, que foi posicionada sobre um papel milimetrado colado em
uma caixa de madeira com uma fonte luminosa. A amostra foi colocada no centro da placa
molde de vidro, retirou-se cuidadosamente a placa molde e sobre a amostra colocou-se uma
placa previamente pesada. Apds um minuto foi realizada a leitura dos didmetros abrangidos
pela amostra, em duas posices opostas, com auxilio do papel milimetrado™.

A espalhabilidade (Ei) foi determinada através da equacao:

d%en

Equacdo 1. Ei=

Em que:
Ei: espalhabilidade da amostra para o peso i (mm2)
d: diametro médio (mm)
n=3,14

2.1.7 Viscosidade

A viscosidade foi determinada através de um viscosimetro rotacional Brookfield
Alemmar, modelo RV-DVI+, spindle 29, a temperatura ambiente (15°C - 25°C). Os valores
da velocidade de rotagdo empregados foram 10 rpm e torque entre 10 e 100%. Este teste foi
realizado no tempo 5 e 30 dias. Apds 1 minuto de rotacdo foi anotado o valor da viscosidade

(cp).

2.1.8 Analise de dados
Para andlise dos resultados obtidos, foram realizados testes estatisticos no programa
PRISM 5, com aplicacédo de teste estatistico de ANOVA seguido de Tukey, para p<0,05.

3RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Centrifugacao
Essa andlise gera um estresse na amostra, pois a forca da gravidade atua sobre a
amostra fazendo com que as particulas se movam no seu interior, antecipando assim uma

possivel instabilidade.



As amostras de protetores solares estudados ndo apresentaram alteracdes em relagdo
ao aspecto inicial do ensaio. Isso demonstrou que todas as amostras de protetor solar

poderiam ser submetidas aos testes de estabilidade.

3.2 Avaliacéo das caracteristicas organolépticas

A avaliacdo das caracteristicas organolépticas de um produto fornece resultados
rapidos do estado da amostra através de analises comparativas com uma amostra padrdo, com
0 objetivo de observar possiveis alteragdes como, separacdo de fases ou precipitacao, alem de
determinar a aceitacio do produto pelo consumidor®.

Os resultados obtidos foram analisados de acordo com os critérios estabelecidos pela
ANVISA e apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados das caracteristicas organolépticas

AMOSTRA A
Tempo (dias) 0 1 15 30
Geladeira - N N N
Estufa - N N LMC
Temp. ambiente N N N N
AMOSTRAB
Tempo (dias) 0 1 15 30
Geladeira - N N N
Estufa - N LMC LMC
Temp. ambiente N N N LMC
AMOSTRAC
Tempo (dias) 0 1 15 30
Geladeira - N N N
Estufa - N N N
Temp. ambiente N N N N
AMOSTRA P
Tempo (dias) 0 1 15 30
Geladeira - N N N
Estufa - N N N
Tem. Ambiente N N N N

N: normal; ALS: aspecto levemente separado; ALM: aspecto levemente precipitado; ALT: aspecto levemente
turvo; LMC: leve modificacdo da cor; LMO: leve modificacdo do odor; AS: aspecto separado; AP: aspecto
precipitado; AT: aspecto turvo; MC: modificagdo da cor; MO: modificacdo do odor; IMC: intensamente
modificacdo da cor; IMO: intensamente modificacdo do odor.




De acordo com o Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos da ANVISA, estas
alteracbes que ocorreram nas caracteristicas organolépticas nas amostras A e B, em

temperaturas elevadas sao aceitaveis.

3.4 Determinacéo do valor do pH

A pele tem pH levemente acido (4,6 — 5,8), 0 que protege contra a acdo bacteriana e
fungicida na sua superficie. O pH da pele é frequentemente mudado em consequéncia do uso
de produtos topicos inadequados, expondo a pele a microrganismos agressores, sendo assim,
as secrecdes cutaneas apresentam uma importante propriedade tamponante®?.

Os valores de pH obtidos para a amostra A apresentaram valor maxima de 6,96
(temperatura 5°C , tempo 1) e minima de 5,10 (temperatura 25°C, tempo 30 dias). Para a
amostra B, a variacdo minima foi de 6,97 (temperatura 25 °C, tempo 30 dias) e maxima de
7,59 (temperatura 25 °C, tempo 1).A amostra C obteve o resultado minimo de pH de 6,04
(temperatura de 5 °C, tempo 30 dias) e maximo de 6,91 (temperatura 25 °C, tempo 1 dias). Ja
a amostra P demonstrou valor minimo de 4,94 (temperatura 40°C, tempo 30 dias) e valor
maximo de 5,68 (temperatura de 25°C, tempo 1). Em relagcdo a analise estatistica, quando
comparadas as amostras A, B, C com o padrdo nas respectivas temperaturas ha diferenca
estatistica entre todas as amostras para p<0,05 com o teste Anova seguido de Tukey, exceto
para a amostra A no tempo de 30 na temperatura ambiente.

O pH desejavel para protetores solares deve estar entre 6,0 e 7,0. Conforme o
resultado obtido neste teste, o protetor solar que obteve melhor resultado foi o da amostra C.
O que é muito preocupante, pois um pH &cido pode modificar a localizacdo dos elétrons na
molécula dos filtros solares, e o produto passa a absorver radiacdo solar num comprimento de
onda fora do desejado, o que prejudica a sua eficacia™.

Nas formulacbes cosméticas os valores do pH podem vir a refletir na estabilidade de
um produto, pois sdo indicativos de reacdes quimicas que ocorreram. Também pode fornecer
informagdes sobre a qualidade da matéria prima e ate mesmo do produto final, como também

sobre possiveis erros vindos da formulagéo™.

3.5 Espalhabilidade
A espalhabilidade é uma das caracteristicas essenciais para as formas farmacéuticas

destinadas a aplicacdo topica, pois esta relacionada com a aplicacdo destas formulagbes no



local de agdo, por isso, os cosméticos contendo filtros solares devem propiciar facil
espalhamento sobre a pele para garantir o FPS,

Os filtros solares de alto FPS geralmente ndo apresentam sensorial muito agradavel,
uma vez que para se conseguir formulacdes desse tipo de exigéncia, € necessario 0 acréscimo
de filtros quimicos e fisicos, sendo esses Gltimos muitas vezes de dificil espalhabilidade™.

A analise estatistica mostrou os seguintes resultados para as amostras nas respectivas
temperaturas:

Na temperatura ambiente houve diferenca estatistica entre todas as amostras, podendo-
se afirmar que a espalhabilidade da amostra padrdo diminuiu com o passar dos dias, ja para as
amostras A e C houve um aumento.

Gréfico 1 - Resultados do ensaio de espalhabilidade em temperatura ambiente
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No gréfico: coluna preta = padréo; coluna cinza escuro = amostra A; coluna cinza claro = amostra B e coluna
branca = amostra C.

Na geladeira houve diferenca estatistica entre todas as amostras.

Gréfico 2 — Resultados do ensaio de espalhabilidade na geladeira
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No gréafico: coluna preta = padrdo; coluna cinza escuro = amostra A; coluna cinza claro = amostra B e coluna
branca = amostra C.

Na estufa houve diferenca estatistica entre todas as amostras. Através do grafico
abaixo é possivel afirmar que o valor da espalhabilidade diminuiu no tempo de 30 dias para
todas as amostras.

Gréfico 3 - Resultados do ensaio de espalhabilidade na estufa
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No gréfico: coluna preta = padréo; coluna cinza escuro = amostra A; coluna cinza claro = amostra B e coluna
branca = amostra C.

3.6 Viscosidade
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De acordo com o Guia de Estabilidade de Produtos Cosmeticos, a viscosidade é uma
variavel que caracteriza reologicamente um sistema, essa anélise ajuda a determinar se um
produto apresenta a consisténcia ou fluidez apropriada e pode indicar se a estabilidade é
adequada ao longo tempo.

Nesse estudo foi utilizado um viscosimetro rotacional, somente com spindle, 29, para
avaliar a estabilidade e rotacfes pré-estabelecidas de 10 rpm, os resultados que apresentaram
torque menor que dez foram desconsiderados, como diz 0 manual do equipamento em que se
foi realizado o ensaio.

A avaliagdo demonstrou que as amostras B e C se mantiveram estaveis durante os 30
dias nas diferentes temperaturas. A amostra A, ap0s exposicdo a temperatura baixa, no tempo
30 dias, apresentou uma viscosidade um pouco aumenta. Ja a amostra P no tempo de 30 dias,
na temperatura ambiente apresentou um aumento na viscosidade e na geladeira uma
diminuicdo. No tempo de 30 dias ndo foi possivel a realizacdo do ensaio das amostras
acondicionadas na estufa, pois as mesmas se apresentaram muito densas.

De acordo com Milan (2007)° a viscosidade de uma emulsdo pode ser alterada pela
composicdo de lipidios na sua formula, como pela proporcdo entre fase aquosa e oleosa, e

também pela concentracdo dos emulsionantes®®.

4CONCLUSAO

Com os testes realizados, notou-se uma grande diferenca entre os resultados dos testes
avaliados das formulacGes magistrais, entre si e em relacdo ao produto industrializado.

Em relacdo as caracteristicas organolépticas as amostras A e B apresentaram
levemente uma modificacdo da cor em temperatura alta ao longo tempo, sendo que as outras
amostras se mantiveram estaveis durante todo o periodo do teste. Ja na avaliacdo do pH a
amostra que mostrou melhor resultado foi C, pois se manteve dentro do pH desejavel para
protetores solares.No teste de espalhabilidade das amostras houve diferenca estatistica entre
todas elas nas diferentes temperaturas e tempo. A realizacdo do teste de viscosidade das
amostras acondicionadas na estufa no periodo de 30 dias ndo foi possivel, pois as mesmas se
apresentaram muito densas. Essas caracteristicas sdo muito importantes para um produto
cosmético de aplicacao topica, pois a aceitacdo pelo consumidor é dada pela aparéncia e pela
sensacdo do contato com a pele apos a aplicacao.

Através destes resultados pode-se concluir que as amostras estudadas estdo sujeitas a
alteraces fisico-quimicas quando expostas a diferentes temperaturas a um longo periodo de

tempo.
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