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ABSTRACT

Aiming to reduce the harmful effects caused on the skin by solar radiation, the use of photoprotectors
is a reality these days. Based on the importance of the subject, the objective of this study was to
experimentally determine by spectrophotometry in the ultraviolet region the solar protection factor (SPF);
to evaluate the macroscopic and physicochemical characteristics of manipulated photoprotectors labeled
SPF 30; evidencing the possibility of SPF determination by the in vitro technique as a quality control for
compounding pharmacies. The results showed that the formulations appeared to be homogeneous, with
normal organoleptic characteristics. The pH remained in the range of 6.30 to 7.66. In the centrifugation test,
one of the samples presented slight evidence of inhomogeneity and the others did not show any change in
relation to their original appearance. Regarding the SPF in vitro, one of the formulations under evaluation
presented a value above the labeling and the others presented lower SPF than those declared on the labels.
It is evidenced that the in vitro technique used in the work can contribute to the determination and control
of manipulated products since it is a reliable technique.
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RESUMO

Visando reduzir os efeitos nocivos causados na pele pela radiacdo solar, a utilizacdo de fotoprotetores ¢ uma
realidade. Com base na importancia do tema, o objetivo dessa pesquisa foi determinar experimentalmente,
por espectrofotometria na regido do ultravioleta, o fator de protegao solar (FPS) e, ainda, avaliar caracteris-
ticas macroscopicas e fisico-quimicas de fotoprotetores manipulados rotulados FPS 30, além de evidenciar
a possibilidade de determinacdo do FPS pela técnica in vitro para controle da qualidade em as farmacias
magistrais. Os resultados mostraram que as formulagdes se apresentaram visivelmente homogéneas, de
colorag@o normal, odor caracteristico e toque agradavel. O pH manteve-se na faixa de 6,30 a 7,66. No teste
de estabilidade por centrifuga¢do uma das amostras apresentou leve evidéncia de falta de homogeneidade e
as demais ndo apresentaram qualquer alteracdo em relacdo ao seu aspecto original. Quanto ao FPS in vitro,
uma das formulacdes em estudo obteve valor acima do rotulado e as demais obtiveram FPS inferiores aos
declarados nos rotulos. A avaliagdo in vitro utilizada no trabalho pode contribuir para a determinacao e
controle de produtos manipulados, por ser uma técnica confiavel e de facil execugao.
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INTRODUCAO

A radiacdo solar ¢ um elemento essencial para
a vida. Dentre as agdes benéficas da radiagdo so-
lar, podem ser destacadas a influéncia positiva so-
bre o humor, levando a uma sensagdo de bem es-
tar, sintese de Vitamina D e estimulo a producao
de melanina com consequente bronzeamento da
pele, atualmente um padrdo de beleza. Porém, as
mesmas radiacdes solares que trazem beneficios
podem causar danos a pele humana, dependendo
da duragdo e frequéncia de exposi¢do, intensidade
das radiagdes e da sensibilidade do individuo (1-3).

A radiagdo solar ¢ subdividida em trés faixas:
radiagdo ultravioleta C (UVC), radiagdo ultravio-
leta B (UVB) e radiacdo ultravioleta A (UVA). Os
efeitos da radiag@o solar estdo diretamente relacio-
nados com o tipo de radiagdo, sendo que a energia
aumenta com a reducdo do comprimento de onda.
A radiagdo UVC (100-290 nm) ¢ altamente lesiva
ao homem, no entanto ¢ absorvida pela camada de
0zoOnio antes de atingir a superficie terrestre. (4-7)

A radiacao UVB (290-320 nm), por sua vez,
representa 5% das radiagdes ultravioleta (UV) que
atingem a Terra. Possui alta energia, sendo res-
ponsavel pelos danos agudos e cronicos a pele,
tais como manchas, queimaduras, descamacdo e
envelhecimento precoce das células. A exposi¢ao
frequente e intensa a radiagdo UVB pode causar
lesdes no DNA, além de suprimir a resposta imu-
nologica da pele, aumentando o risco de mutagdes
fatais e podendo levar ao desenvolvimento de can-
cer de pele. A radiagao UVA (320-400 nm) ¢ a mais
abundante, representando cerca de 95% das radia-
¢oes UV que atingem a Terra, porém € a radiacao
menos energética. Atinge a derme profunda, afe-
tando negativamente a clasticidade natural da pele,
sendo responsavel pelo envelhecimento cutineo
precoce. (4-7)

A busca por protegdo contra a radiacdo solar
iniciou-se efetivamente, nas duas ultimas décadas
quando os efeitos nocivos do sol se tornaram mais
conhecidos e divulgados. O rapido crescimento da
comercializagdo de produtos contendo filtros so-
lares indica que as pessoas estdo conscientes dos
possiveis perigos do fotoenvelhecimento e risco de
desenvolvimento de cancer de pele, que ocorrem

243
D

como resultado da superexposi¢do ao sol, princi-
palmente em horarios inadequados (8,9).

A necessidade do uso de protetores solares,
também conhecidos como fotoprotetores, ¢ uma
realidade indiscutivel nos dias atuais. Os filtros so-
lares sdo substincias quimicas com propriedades
de absorver, refletir e dispersar a radiagdo que inci-
de sobre a pele. A eficacia de um filtro solar € me-
dida em funcdo de seu fator de protecao solar, FPS,
o qual indica quantas vezes o tempo de exposicao
ao sol, sem o risco de eritema, pode ser aumentado
com uso de protetor solar. Para avaliar o FPS sao
utilizadas técnicas in vivo e in vitro. A metodolo-
gia in vitro, se baseia nas propriedades absortivas
ou refletoras do filtro, sendo um método bastante
eficaz para determinacdo do FPS, enquanto que a
metodologia in vivo utiliza voluntarios humanos,
sendo a técnica utilizada para registro de tais cos-
méticos. (1, 10-12)

A ciéncia dos efeitos prejudiciais da radiag@o
solar observada nas tltimas décadas tem estimulado
o interesse em novas tecnologias de protecao solar,
levando ao desenvolvimento de filtros inovadores,
visto que os consumidores tém buscado niveis de
protecdo mais altos, sendo a qualidade dos fotopro-
tetores um fator crucial para a prevenc¢do dos efeitos
danosos da radiacdo. A determinacdo do FPS indica
a eficacia dos filtros solares para a por¢ao UVB do
espectro eletromagnético, regido responsavel por
causar eritema na pele. Um fotoprotetor eficaz ¢
aquele capaz de proteger a pele exposta a radiacao
solar, sendo que quanto maior for o FPS maior sera
a protecdo frente ao eritema solar. (13-15)

As farmacias, diferentemente das industrias
cosméticas, ndo precisam comprovar a eficacia dos
fotoprotetores; podem manipular e estimar os va-
lores de FPS, por meio de softwares que calculam
a quantidade de filtros a serem utilizados para de-
terminado FPS. A realizag¢do do teste in vivo para
comprovagdo do FPS ¢ inviavel para as farmacias
de manipulagdo, devido ao elevado custo e as dife-
rentes formulagdes manipuladas. Assim sendo, os
consumidores questionam a eficacia e segurangas
das formula¢des manipuladas contendo filtros so-
lares. (16,17)

Com base na importancia do tema, o objetivo
dessa pesquisa foi determinar experimentalmente



por espectrofotometria na regido do ultravioleta o
fator de proteg@o solar e, ainda, avaliar caracteris-
ticas macroscopicas e fisico-quimicas de fotopro-
tetores manipulados com FPS rotulado igual a 30
obtidos em estabelecimentos farmacéuticos da ci-
dade de Caxias do Sul (RS). Pretendeu-se também
evidenciar a possibilidade de determinagao do FPS
pela técnica in vitro como um controle de qualidade
para as farmacias magistrais.

MATERIAL E METODOS

Formulacées. Foram obtidas 10 amostras de
10 farmacias da cidade de Caxias do Sul (RS), ro-
tuladas com FPS 30, na forma de gel-creme, ndo
contendo filtros fisicos na composicao, visto que
estes sdo insoluveis no solvente utilizado na técnica
in vitro utilizada neste estudo.

Analise macroscépica. A analise macros-
copica foi realizada por meio da determinagdo de
caracteristicas sensoriais ¢ uniformidade das for-
mulagdes a fim de identificar possiveis processos
de instabilidade. Avaliou-se o aspecto, cor, odor e
sensacdo ao toque das formulagdes (18).

Teste de centrifugaciao. A avaliacdo frente
a centrifugacdo foi realizada empregando 5 g da
amostra e centrifugando a 3000 rpm por 30 min em
centrifuga (Cientec, modelo CT 6000) (19).

Determinacio do valor de pH. Para determi-
nacdo do pH as amostras foram diluidas em agua
destilada (pH 7,0) até a obteng@o de solugdo com
concentracao de 10% (m/v). As determinagdes fo-
ram realizadas em triplicata em peagometro digital
(Micronal® B474) previamente calibrado (20).

Determinaciao do Fator de Protecdo Solar
(FPS). Para a determinacdo do FPS utilizou-se o
método espectrofotométrico in vitro desenvolvido
por Mansur e cols. (1986) (21).

Preparo das amostras. Para o preparo das
amostras foi pesado cerca de 0,5 g dos fotoprote-
tores, transferido para baldo volumétrico de 100
mL, contendo cerca de 30 mL de etanol 96 °GL.
A amostra foi solubilizada e o volume completado
com o mesmo solvente. Uma aliquota de 1,0 mL
foi transferida para baldo volumétrico de 25 mL,
completando o volume com etanol 96 °GL e homo-
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geneizando o contetdo, obtendo uma solugao com
concentracado final de 0,2 mg/mL (8, 11).

Leitura das amostras. A analise foi realizada
em triplicata, a partir de uma solugdo amostra pre-
parada com cada formulagdo, e as absorvancias das
solugdes amostras foram medidas em espectrofotd-
metro (Thermo Scientific GENESYS) no intervalo
de 290 — 320, faixa correspondente a radiagdo UVB
responsavel por causar eritema na pele, a cada 5
nm, logo apos a diluicdo de cada produto. (21).

Calculo do Fator de Protecdo Solar (FPS).
Para o célculo do FPS foi utilizada a expressao ma-
tematica descrita por Mansur e cols (1986) (21). A
relacdo entre o efeito erimatogénico e a intensidade
da luz de cada comprimento de onda foi determina-
da conforme escrito por Sayre e cols (1979) (22) e
mostrado na Tabela 1.

FPS=FCZZZ EE(). 1()). abs (1)

Em que:

FC = Fator de correcao (10);

EE (£) = efeito erimatogénico da radiagdo em
cada comprimento de onda £;

I (K) = intensidade da radiacao solar em cada £;
Abs = Absorvancia em cada £.

Analise dos dados. Os resultados foram dados
como média aritmética + o valor do desvio padrio
(média = DP) e comparados através de analise de
variancia (ANOVA), seguido do teste de Dunnet,
considerando valores de p < 0.01 como significa-
tivos.

Tabela 1. Relagdo efeito eritemogénico conforme o
comprimento de onda (y) (22).

I T BT

290 0,0150
295 0,0817
300 0,2874
305 0,3278
310 0,1864
315 0,0839
320 0,0180

2 1,0000



RESULTADOS E DISCUSSAO

Por uma questdo ética, a identidade das far-
macias foi preservada. Para facilitar a apresentacao
dos resultados, estes foram identificados por nume-
10S.

Analise Macroscopica. Os resultados da ana-
lise macroscopica encontram-se descritos no Qua-
dro 1.

Teste de Centrifugacgdo. A formulacao 3 apre-
sentou um sinal de instabilidade ap6s ser subme-
tida a centrifugacdo por 30 minutos a 3000 rpm.
As demais formulagdes ndo apresentaram qualquer
alteracdo em relacdo ao seu aspecto original, per-
manecendo estaveis nesse parametro.

Determinagido de pH. Os resultados das ava-
liagdes do pH das formulacdes estudadas estao re-
presentados na Tabela 2.

Quadro 1. Caracterizagdo macroscopica de foto-
protetores manipulados.

| amostrs | pspecto | Cor _|_0dor _|_Toque |
1 NS A

NS
NS
NS
NS
NS
NS
NS
NS
10 NS N N A
Aspecto: NS - Nao ha separagao da fase oleosa; S - separagao
da fase oleosa. Cor: N — Normal; M — Modificado; IM - intensa-
mente modificado. Odor: N - Normal; M — Modificado; IM - in-
tensamente modificado. Toque: A - toque agradavel, facil apli-
cacao na pele; D - toque desagradavel, pegajoso; MD - toque

muito desagradavel, muito pegajoso, compromete a aplicagao
na pele.

O 00 N oo U1 & W N
=zZ2 =2 =2 2 =2 2 =2 2 2
=z =2 =2 2 2 2 2 2 2
>» U O r»r » » T I

245

Tabela 2. Valores de pH e de fator de protegado so-
lar (FPS) de fotoprotetores manipulados.

amostra pH FPS
1 6,94 + 0,010 20,893 + 0,123
2 7,07 £ 0,015 35,247 £ 0,107
3 6,76 £ 0,015 17,437 + 0,049
4 6,3+0,010 27,003 + 0,054
5 7,08 £ 0,104 21,956 + 0,013
6 6,77 £ 0,017 21,733 + 0,080
7 7,66 + 0,044 18,756 + 0,036
8 6,70 £ 0,015 8,878 + 0,058
9 7,38 £ 0,006 19,145 £ 0,067
10 7,06z 0,011 23,308 £ 0,077

Determinacido do Fator de Protecio Solar
(FPS). Segundo a metodologia proposta por Man-
sur e cols (1986), as absorvancias obtidas nas lei-
turas espectrofotométricas no intervalo de 290 a
320nm foram aplicadas na férmula dos referidos
autores (21). Os resultados do calculo do FPS estao
mostrados na Tabela 2.

Os resultados foram expressos como média
+ DP em triplicata. A comparagao estatistica foi
realizada por ANOVA seguida pelo teste de Dun-
nett. *p < 0.01 comparado ao valor referéncia
(FPS 30).

As caracteristicas organolépticas permitiram
avaliar qualitativamente o estado em que se encon-
travam as amostras em estudo, com o objetivo de
verificar alteragdes no que se refere a cor, odor ¢
aparéncia, parametros que influenciam a aceitagao
pelo consumidor (19, 23, 24). Todas as formula-
¢des em estudo apresentaram-se aparentemente
homogéneas, com coloragdo do branco ao amarelo
claro e odor caracteristico. Com relagdo ao aspecto
sensorial, as formulagdes 7 e 8 apresentaram um
toque desagradavel e as demais, toque agradavel e
facil aplicacao.




No teste de centrifugacdo, a forca da gravi-
dade atua sobre a amostra fazendo com que suas
particulas se movam no seu interior, assim produ-
zindo estresse e simulando um aumento na forga
da gravidade, elevando a mobilidade das particu-
las e antecipando possiveis instabilidades. Assim
sendo, este teste permite verificar a estabilidade da
formulacdo, possibilitando observar rapidamente a
separagdo de fases da dispersdo, avaliando a coa-
lescéncia ou a cremeagdo. Isso permite prever se
o produto perdera a homogeneidade de fases em
fungdo do tempo. A instabilidade dos fotoproteto-
res esta relacionada a presenca de maior numero
de filtros na composigdo (25, 26). A formulacdo 3
apresentou sinal de instabilidade, manifestada pelo
fenomeno de cremeagdo, sendo uma constatacao
importante, pois denota que a formulacdo deve ser
analisada criteriosamente em relagdo a sua compo-
si¢do, a fim de obter um produto mais estavel e de
qualidade. As demais formulacdes expostas a cen-
trifugacdo permaneceram estaveis, ndo apresentan-
do qualquer alteracdo em relagdo ao seu aspecto
original.

Em relagdo ao pH, para ser obtida uma for-
mulacdo de qualidade, esta deve ser quimicamente
neutra ou ligeiramente 4cida, ndo devendo ultrapas-
sar pH 7,5, sendo importante para a estabilidade de
cosméticos fotoprotetores, uma vez que os filtros
solares quimicos sdo mais estaveis em pH proximos
a neutralidade. Além disso, resulta em um produto
compativel com a aplicacdo cutanea, cuja epider-
me possui valores de pH fisiologico (4 a 6,5). Al-
tera¢Oes relacionadas ao valor de pH quimico sdo
parametros que podem estar associados a reagdes
de hidrolise ou oxidagao dos filtros solares (26, 27,
28). Os valores de pH das formulagdes avaliadas
nesse estudo mantiveram-se na faixa de 6,30 a 7,66,
indicando grande semelhanga nos valores entre as
formulacdes. As formulagoes 7 e 10 ficaram um
pouco acima do recomendado para fotoprotetores,
podendo alterar o pH natural da pele causando um
desequilibrio, e consequentemente alergias ou irri-
tacdes. A pele ¢ formada por queratina e pode ter
a estrutura desnaturada em pH alto, ocasionando a
quebra da estrutura dimensional da proteina.

A eficacia de um fotoprotetor é caracteriza-
da pelo seu FPS, o qual, teoricamente, ¢ definido
como a razao entre a quantidade de radiag@o solar
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necessaria para produzir uma dose eritematogénica
minima na pele protegida pelo filtro solar e na pele
ndo protegida. Na pratica, significa o tempo que o
individuo podera se expor ao sol, usando protetor,
sem apresentar o eritema solar (26, 29).

O FPS das formulagdes em estudo foi deter-
minado por método espectrofotométrico (21) lar-
gamente empregado por outros autores (8, 11, 23,
30-36). Esse método ¢ realizado por meio de espec-
trofotometria na regido UV ¢ avalia o filtro solar de
acordo com a altura, largura e localizacao da sua
curva de absorg¢do dentro do espectro do ultravio-
leta. Essa técnica tem mostrado ser rapida e eficaz,
além de apresentar uma boa correlagdo com os re-
sultados in vivo, o que garante a confiabilidade da
técnica. Esse método pode auxiliar na triagem du-
rante o desenvolvimento de cosméticos fotoprote-
tores, facilitando o controle da qualidade das mes-
mas (8, 21, 37-42).

Em relacdo ao FPS in vitro observado nas ana-
lises realizadas, apenas a formulagdo 2 apresentou
um FPS acima do rotulado na embalagem. Todas as
demais formulagdes apresentaram valores de FPS
inferiores aos declarados nos rotulos. As formula-
¢oes 4 e 10, embora ndo tenham atingido o FPS
informado, apresentaram mais de 90% do fator es-
pecificado no roétulo, porém nao existem especifi-
cagoOes na literatura de limites de variacdo para a
metodologia in vitro.

Foi observado, ainda, pela andlise estatistica,
que se excetuando a formulagdo 10, todas as ou-
tras tiveram valores significativamente diferentes
do valor referéncia ou evidenciado nos rétulos dos
produtos (FPS 30). Alguns estudos também repor-
tam valores diferentes de FPS dos descritos nos ro-
tulos (8, 14, 17, 23, 32, 43, 44), demonstrando a
importancia de se verificar o FPS in vitro como um
controle de qualidade para as farmacias, a fim de
garantir a eficacia e seguranga do produto.

Diversos fatores podem interferir no FPS de
uma formulag@o, como a escolha dos filtros utili-
zados, método de preparagao, matérias-primas em-
pregadas, em especial os emolientes, emulsionan-
tes, solventes e ativos utilizados, fotoestabilidade e
cristalizagao dos filtros solares (8, 23, 45-49).

A concentragdo ¢ o tipo de filtro exercem um
efeito direto sobre o grau de protegao obtido. A efi-



cacia dos filtros ¢ diferente entre si, podendo al-
guns ser mais efetivos que outros, sendo necessaria
a combinacao de dois ou mais filtros para alcangar
um FPS desejado. Os filtros devem ficar retidos na
superficie da pele para serem eficazes, bem como
formar um filme sobre a pele e permear o minimo
possivel para a circulacdo sistémica, visto que a fo-
toprote¢do € perdida se o filtro é absorvido (45, 50).

Os fotoprotetores em estudo possuiam em sua
composi¢do apenas filtros quimicos, precisando
dessa forma utilizar uma maior concentra¢do des-
tes para atingir um FPS elevado. Segundo alguns
estudos, a tendéncia ¢ a reducdo na concentracao
de filtros quimicos ou utilizagdo de novas tecnolo-
gias, como o microencapsulamento para incorpora-
¢do dos filtros organicos nas formulagdes, devido
aos eventos adversos ocasionados pelo uso topico
destas substancias e a0 mesmo tempo pela sua ab-
sor¢do cutanea, o que compromete a eficacia do fo-
toprotetor (1, 6, 7, 12, 49, 51).

A utilizagdo da técnica de espectrofotometria
pode ser um importante pardmetro para avaliar a
eficacia de fotoprotetores manipulados, podendo ser
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utilizada pelas farmacias como um controle da qua-
lidade de suas formulacdes. Para isso, é necessario
que a técnica seja validada e realizada com vidrarias
e equipamentos calibrados a fim de obterem valores
mais exatos com desvios padrdes mais baixos.

CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos ¢ possivel per-
ceber que se faz necessaria a avaliagao do real fator
de protecdo das formulagdes que sdo preparadas
em farmacias de manipulagdo, a fim de garantir a
eficacia e a qualidade dos produtos que estdo sendo
comercializados. Ainda, a técnica in vitro utilizada
no trabalho pode contribuir para a determinacao e
controle de produtos manipulados, por ser uma téc-
nica confiavel e de facil execucao.
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