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RESUMO

Ainsercao de produtos de origem vegetal em cosméticos
podem melhorar as suas caracteristicas. Nesse estudo,
objetivou-se o0 desenvolvimento de formulacdes
fotoprotetoras contendo extrato glicélico de Camelia
sinensis, a avaliacdo da atividade fotoprotetora in
vitro apés a adicio do extrato vegetal, bem como
a avaliacdo das caracteristicas organolépticas, a
determinacio do valor de pH e comportamento
reologico durante 30 dias de avaliacdo, quando as
formulacdes foram armazenadas nas temperaturas
de 25+2°C; 542 °C e 40+2 °C. Apos 15 dias, alteracdes
nas caracteristicas organolépticas e reoldgicas foram
observadas nas formulacoes armazenadas em altas
temperaturas. Em 30 dias, as formulacdes mantidas a
temperatura ambiente e em geladeira mantiveram as
caracteristicas organolépticas, apesar das alteragdes
reologicas. Observou-se uma tendéncia a aumento do
efeito fotoprotetor com a formulacio contendo FPS15
e extrato glicolico de cha verde, entretanto, nio se pode
atribuir melhora na estabilidade fisica da emulsio pela
adicao do extrato.

Palavras-chave: Extrato de cha verde. Estabilidade. Fator
de protegdo solar.

INTRODUCAO

Segundo o Instituto Nacional de Cancer (INCA),
em 2012 ¢ estimado, para o Brasil, 62.680 casos novos de
cancer da pele, ndo melanoma, entre homens e 71.490 em
mulheres. Esses valores correspondem a um risco estimado
de 65 casos novos a cada 100 mil homens e 71 para cada
100 mil mulheres (INCA, 2012). A exposi¢do excessiva
a radiac¢do ultravioleta é o principal fator de risco para o
surgimento do cancer de pele. Para evitar os maleficios do
sol, as a¢des de prevencdo primaria sdo muito importantes,
entre elas a protecdo contra a luz solar, o que pode ser
feito com o uso de chapéus, bonés, 6culos de sol e também
protetores solares (INCA, 2012).
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Os filtros solares, também denominados protetores
solares ou fotoprotetores t€m a capacidade de absorver ou
refletir as radiacdes UV incidentes sobre a pele, eliminando
parcialmente os efeitos dessa radiagdo (Ribeiro, 2009).
Atualmente existe uma maior tendéncia do consumidor
em usar compostos de origem vegetal, como os extratos
vegetais, devido a revalorizagdo dos produtos naturais
ocorrida nos ultimos anos. Os produtos cosméticos e
de higiene que contém em sua formulagdo 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 contendo matérias-
primas sintéticas. Entre esses produtos, a categoria cujas
vendas tém aumentado mais rapidamente sdo os cosméticos
para cuidados da pele (ABIHPEC, 2010).

O ché verde e o cha preto s3o ambos derivados
do arbusto de chd, Camellia sinensis L. (Theaceae),
uma planta lenhosa sempre verde, nativa do sudeste da
Asia Continental e Indonésia. As principais aplicagdes
cosméticas e dermatologicas do ché verde sdo em cremes
e logdes empregando o extrato aquoso de folhas, indicado
para celulite, combate as rugas e¢ para a pele inflamada.
Além disso, os cremes contendo o 6leo das sementes ou
somente o proprio 6leo sdo recomendados para a aplicacio
no contorno dos olhos para diminuir o aparecimento de
rugas bem como a sua progressdo. O cha verde ¢ apontado
como um dos mais eficientes, entre os diversos ativos para
uso cutaneo, como antioxidante e protetor da pele contra
a radiac@o ultravioleta (Cunha et al., 2004). Tendo em
vista essas atividades, os objetivos deste trabalho foram o
desenvolvimento de formulagdes fotoprotetoras contendo
extrato de cha verde, a avaliacdo da atividade fotoprotetora
in vitro, das caracteristicas organolépticas, a determinacao
do valor de pH e comportamento reoldgico durante 30 dias
de avaliag@o, quando as formulagdes foram armazenadas
nas temperaturas de 25 + 2°C; 5+ 2 °C e 40 +2 °C.

MATERIAL E METODOS

Foram avaliadas as seguintes formulagdes: emulsdo
base (E), emulsdo contendo FPS 15 (EFPS), emulsdo
contendo extrato de cha verde (ECV) e emulsao contendo
extrato de cha verde e FPS 15 (EFPS+CV). As formulagdes
foram preparadas segundo a composicdo qualitativa
descrita na Tabela 1.
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Tabela 1. Descrigao da composi¢ao qualitativa das formulagdes analisadas.

Nomenclatura das formulagdes

Componentes (INCI) Fase Funcéo
E ECV EFPS EFPS+CV

Propylene Glycol A Co-solvente X X X X
Propylparaben A Conservante X X X X
Metylparaben A Conservante X X X X
Poliacrilamide + C,, - C,, isoparaffin + Laureth - 7 A Estabilizante X X
Water (Aqua) A Solvente principal X X X X
Emulsifying wax NF B Cera auto-emulsionante X X X X
BHT B Antioxidante X X X X
Ethylhexyl stearate B Emoliente X X X X
Benzofenone 3 B Fotoprotetor UVB-UVA X X
Octyl salicylate B Fotoprotetor UVB X X
Methylbenzylidene Camphor B Fotoprotetor UVB X X
Camellia Sinensis Extract C Ativo Antioxidante X X
Dimethicone C Agente filmégeno X X X
Imidazolidinyl urea C Conservante X X X

Para a preparacdo das emulsdes, foram separados
os constituintes hidrossoltiiveis (Fase A) dos lipossoliveis
(Fase B), os quais foram fundidos, enquanto que a fase
contendo os constituintes hidrofilicos foi aquecida a 70 +
5° C. Apds, a fase aquosa foi adicionada lentamente sob a
oleosa, e misturada, utilizando-se um agitador com hélice
(Agitador Mecanico RW20 Digital IKA ), na velocidade
de 500 rpm, até o total resfriamento. A adi¢do da fase C
(contendo os constituintes termosensiveis) foi em uma
temperatura abaixo de 40°C. Nas formula¢des contendo
extrato glicolico de cha verde, este foi adicionado a 3%.

Teste de Centrifugacio

As emulsdes avaliadas nesse trabalho foram
inicialmente submetidas a centrifugacdo em centrifuga
digital de tubos Q-222 D18/28 QUIMIS a 3000 rpm, 25 °C
por 30 minutos. O teste foi conduzido em até 48 horas apos
sua produgdo, com o objetivo de verificar uma possivel
instabilidade inicial (Brasil, 2004). Os testes posteriores
somente foram conduzidos para as formula¢des que ndo
apresentaram sinais de instabilidade nesse teste.

Avaliacao da estabilidade

As emulsdes E, EFPS, ECV e EFC foram
armazenadas, em triplicata, a temperatura ambiente (25 =2
°C), em estufa (45 +2 °C) e em geladeira (5 =2 °C), em todas
as condigdes ao abrigo da Iuz. O estudo de estabilidade foi
realizado durante 30 dias, nos tempos zero (em até 48 horas
apos a preparagdo da formulacao), 14 e 30 dias. Os testes
realizados foram: teste de centrifugacdo, caracteristicas
organolépticas, valor de pH, comportamento reoldgico
(Brasil, 2004) e determinacao do fator de protegao solar in
vitro (Mansur et al., 1986).

Determinacio das caracteristicas organolépticas

As caracteristicas organolépticas foram avaliadas
visualmente e classificadas em aspecto, cor e odor. O
aspecto foi classificado como: normal, sem alteracdo
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(N), levemente alterado, levemente separado, levemente
precipitado ou levemente turvo (LA), separado, precipitado
ou turvo (A). Em relagdo a cor e ao odor, a classificagdo
utilizada foi de (N) para normal, sem alteragdo, (LA)
para levemente alterado, (M) modificado e (IM) para
intensamente modificado.

Determinacao do valor de pH

Determinou-se o valor de pH de cada formulacao
utilizando-se uma solu¢do a 10% (m/v), obtida pela
dispersdo de 1 g da formulagdo em agua destilada, com
o auxilio do agitador magnético MA 085 na velocidade
4 até solubilizacdo completa. Para amostras armazenadas
a temperatura ambiente, estufa e geladeira, sendo as
determinagdes realizadas com peagometro previamente
calibrado com solugdes-tampao pH 4 e pH 7. Os resultados
correspondem a média de trés determinagdes.

Avaliacido do comportamento reologico

A viscosidade e o comportamento reologico das
formulagdes foram determinados utilizando viscosimetro
rotacional de Brookfield, modelo LV, spindle TF (n. 25SC)
com velocidade de rota¢do no intervalo de 10 e 100 rpm
e torque entre 10 e 100%. Utilizou-se em torno de 20g de
produto e as leituras foram realizadas a 25+1°C. As medidas
de tensdo e de taxa de cisalhamento foram realizadas com
o auxilio do software RHEOCALC®. Com esses valores,
construiu-se o reograma e os fluidos foram caracterizados
através dos parametros de viscosidade aparente e tixotropia
(Lachman et al., 2001).

Determinacao do FPS in vitro

Para a determina¢do do FPS in vitro, foi utilizado
o método espectrofotométrico desenvolvido por Mansur e
colaboradores (1986). Pesou-se 1g de cada formulacdo e
realizou- se as diluigdes em etanol 70% v/v em triplicata,
até obter concentracdo final de 0,2 microlitros/mL. As
absorbancias foram registradas entre 290 a 320nm, com
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intervalos de S5nm, utilizando um espectrofotometro,
munido de cubeta de quartzo de 1 cm de caminho 6ptico
e acoplado a computador. Para calcular o FPS, os valores
médios obtidos através das leituras foram aplicados na
férmula proposta por Mansur (Equagao 1).
320
FPS = FCy EE(L)i()).Abs())
290
Em que:
FC = fator de correcao (igual a 10);
EE ()\) = efeito eritematogeno da radiacao solar em
cada comprimento de onda I;
i (\) = intensidade da luz solar no comprimento de
onda I;
Abs (M) = leitura espectrofotométrica da absorbancia
da amostra em cada comprimento de onda (€).

RESULTADOS

As formulagdes nao apresentaram nenhuma
alteragdo visivel apés o teste de centrifugacdo, sendo que
aquelas que estavam armazenadas em temperatura ambiente
e na geladeira apresentaram-se aparentemente homogéneas,
sem alteracdo de cor, odor e aspecto caracteristico durante
todo o periodo de armazenamento (Tabela 2). Por outro
lado, todas as formulagdes armazenadas na estufa apos 15
dias apresentaram cor e odor intensamente modificados,
assim como o aspecto. Temperaturas elevadas aceleram
reacdes fisico-quimicas e quimicas, ocasionando alteragdes
na atividade de componentes, viscosidade, aspecto, cor e
odor do produto.

Tabela 2. Caracteristicas organolépticas e valores de pH observados para os diferentes emulsdes observadas.

E ECV EFPS EFPS+CV
Condigao Tempo
Aspecto  Odor  Cor pH Aspecto  Odor  Cor pH Aspecto  Odor  Cor pH Aspecto  Odor Cor pH
Inicial N N N 6,01 N N N 5,51 N N N 6,79 N N N 6,93
Temperatura
ambiente 15 dias N N N 5,64 N N N 5,27 N N N 6,49 N N N 6,56
(25 £2°C)
30 dias N N N 5,45 N N N 5,37 N N N 6,57 N N N 6,55
. 15 dias N N N 5,78 N N N 5,94 N N N 6,55 N N N 6,64
Geladeira
(5+x2°C) '
30 dias N N N 5,61 N N N 5,57 N N N 6,65 N N N 6,56
15 dias A IM M 524 A IM IM 5,96 LA LA LA 6,36 A IM IM 6,14
Estufa
(40+2°C) .
30 dias A IM M 7,26 A IM IM 5,75 LA LA LA 6,21 A IM IM 5,93

E = emulsdo, ECV = emulsdo com extrato de cha verde , EFPS = emulsdo com FPS15, EFPS+CV = emulsdo com FPS15 + extrato de cha verde, N = normal, LA = levemente alterado, M = modificado, IM

= intensamente modificado, A - separado, precipitado ou turvo

Os valores de pH situaram-se na faixa de 5,24 a
7,26. Com a adigao de filtros solares (EFPS ¢ EFPS+CV)
as formulag¢des apresentam valores de pH superiores as
formulagdes E ¢ ECV. Em relacdo a estabilidade, pode-
se observar decaimento do valor de pH, com excegdo
da formulagdo E, em que observou- se aumento quando
mantida em estufa ap6s 30 dias (Tabela 2).

As caracteristicas reologicas das emulsdes E, ECV,
EFPS ¢ EFPS+CV foram determinadas no tempo zero, apos
15 e 30 dias de armazenamento em diferentes condigdes.
Os reogramas das emulsdes avaliadas, no tempo zero
(Figura 1), demonstram que nao existe rela¢do linear entre
os valores das tensdes de cisalhamento e das velocidades
de cisalhamento, caracterizando comportamento nao
newtoniano das emulsdes cosméticas testadas. Além disso,
pode-se observar que a adicdo de filtros solares altera
acentuadamente o perfil reologico das formula¢des (EFPS
e EFPS+CV em comparagdo com E e ECV).

Analisando a Tabela 3, pode-se observar que as
emulsdes contendo FPS (EFPS e EFPS+CV) apresentaram-
se mais viscosas em relagdo aquelas que ndo contém esses
componentes (E ¢ ECV). Em relacao a tixotropia, a mesma
relacdo pode ser observada. Desta forma, nestes parametros,
pode-se observar que a adi¢do de extrato glicolico de cha
verde nao influenciou a estabilidade quando avaliada pelo
comportamento reologico. Entretanto, a adi¢ao dos filtros
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solares foi capaz de alterar os pardmetros reoldgicos. Além
disso, ndo foram observadas alteracdes significativas na
reologia das formulagdes submetidas a diferentes condigdes
de armazenamento.

——E —W—ECV —&—EFPS —=><=EFPS+CV

1400
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600

Tensao de Cisalhamento (N.m2)

0 T T T T T |
0 0,5 1 1,5 2

Taxa de cisalhamento (s-1)

Figura 1: Reograma das diferentes formulagdes avaliadas, logo
apos a preparagdo. Emulsdo base (E), emulsao contendo FPS 15
(EFPS), emulsao contendo extrato de cha verde (ECV) e emulsao
contendo extrato de cha verde e FPS 15 (EFPS+CV).
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Tabela 3. Valores de Tixotropia ¢ Viscosidade para as formulagdes avaliadas, em diferentes condigdes de armazenamento.

Tempo zero Tempo 15 dias Tempo 30 dias
Parametro ) " )
T C_ T C_ Geladeira Estufa Tc 5 Geladeira
ambiente ambiente ambiente
Tixotropia 322,8 375,5 364,4 171,3 550,4 267,1
E
Viscosidade 8817,3 11253,3 10467,8 4899,0 87437 11897,5
Tixotropia 280,7 342,9 321,6 1520,2 588,4 526,5
ECV
Viscosidade 7831,9 10132,8 9657,9 65985,9 9258,8 8532,6
Tixotropia 1520,2 1463,7 1566,8 1770,7 1649,3 1424,6
EFPS
Viscosidade 65985,9 65985,9 65985,9 65985,9 65985,9 65985,9
EFPS+CV Tixotropia 1757,3 1489,8 1499,7 1672,2 1717,5 1540,5
Viscosidade 57187,8 65985,9 62946,6 65985,9 65985,9 63406,5

Viscosidade (cP), Tixotropia (dyne/cm?s)

Os valores de FPS in vitro calculados para a EFPS e
EFPS+CV foram de 8,4 + 0,35 e de 10,7 + 4,2, mostrando
que a adi¢ao do extrato ndo alterou esse parametro, embora
muitos estudos mostram que o extrato de cha verde pode
ser capaz de proteger a pele dos danos causados pelos
raios ultravioleta (Cunha et al., 2004). O fato observado
nesse estudo pode ser atribuido a baixa concentragdo
de extrato adicionado (3%). Entretanto, o FPS inicial da
ECV foi superior aquele determinado para a logdo base,
representado pelos valores de 1,35 + 1,49 e 0,09 + 0,07,
respectivamente.

A Figura 2 apresenta os resultados de teste de FPS
in vitro realizados nesse estudo, em fun¢dao do tempo e
das condi¢des de armazenamento avaliadas. A formulagao
ECV apresentou significativa diminuicdo nos valores
de FPS apos 15 dias (de 1,35 + 1,49 no tempo zero para
0,3, em média, ap6s 30 dias, independente da temperatura
analisada). A formulagdo EFPS manteve os valores da
atividade fotoprotetora in vitro estaveis até 30 dias, em
todas as condi¢des avaliadas. Entretanto, a associagdo do
extrato vegetal a formulag@o contendo FPS 15 (EFPS+CV)
ndo sustentou o FPS, resultando em ligeiro declinio do
potencial protetor solar da formulagéo.
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T-15
Tempo (dias)

T30

Formulacio E Formulagio ECV
,
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| | 1
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Tempo dias) Tempo (dias)
Formulagio EFPS Formulagio EFPS + CV
12
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56
i3
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T-15
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T30

Figura 2. Valores de FPS em fun¢@o do tempo para as diferentes formula¢des avaliadas, em diferentes condi¢des de armazenamento
(Estufa, Geladeira e Temperatura Ambiente). Os tempos avaliados foram T-Zero (tempo zero), T-15 (15 dias) e T-30 (30 dias)
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DISCUSSAO

Uma grande importancia tem sido dada a utilizagdo
de produtos de origem vegetal, bem como aos cuidados
intensos com a pele. Nesse contexto, esse trabalho procurou
desenvolver formula¢des associando extrato glicolico de
cha verde e fotoprotetores, visando avaliar um possivel
somatorio de efeitos fotoprotetores. O teste de centrifugago
foi realizado como andlise preliminar, a fim de determinar
qualquer sinal de instabilidade indicativa de necessidade
de reformulagdo (Brasil, 2004). Os valores de pH, na faixa
de 5,24 a 7,26, apresentaram-se compativeis com o valor
de pH cutineo (Pinto, 1997). Entretanto, a tendéncia
apresentada no estudo de estabilidade foi de diminuigdo do
pH no decorrer do tempo, sugerindo a presenca de reacdes
de degradacdo que podem gerar produtos acidos (Tabela 2).

A estabilidade de uma forma farmacéutica pode ser
avaliada através de informagdes que indiquem o grau de
estabilidade relativa de um produto em diferentes condigdes
de armazenamento até o referente prazo de validade. As
avaliagdes podem orientar na escolha dos componentes
da formulacdo, do material de acondicionamento,
das embalagens a fim de garantir o prazo de validade
com eficacia e seguranga. No caso de fotoprotetores, ¢é
importante que sejam capazes de manter a eficacia em altas
temperaturas, uma vez que também sdo utilizados para
protecdo no verdo e em regides litoraneas.

A avaliagdo das caracteristicas reologicas de
cremes ¢ logdes ¢ de fundamental importancia, pois serve
como auxilio no progndstico dos efeitos da formulagdo
e do processamento nas caracteristicas do produto e na
avaliagdo de sua qualidade e estabilidade. As caracteristicas
reologicas destas formulagdes estao, portanto, estritamente
relacionadas com seu envase e retirada do material de
acondicionamento, com sua espalhabilidade ¢ aderéncia
sobre a pele, com sua aceitabilidade pelo paciente e
com a estabilidade fisica do produto (Knorst, 1991). A
avaliagdo organoléptica das formulagdes, na condi¢do de
armazenamento em estufa, demonstrou alteragdes na cor
e odor. Possivelmente a quantidade de antioxidante na
formulag@o ndo foi suficiente, ndo evitando a ocorréncia de
reacdes de oxidagdo ¢ a geragdo de produtos de degradacao
corados e com odor desagradavel, a altas temperaturas.
Segundo o “Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos”,
antes de iniciar um Estudo de Estabilidade, recomenda-se
a realizagdo do Teste de Centrifugacdo, e se a formulago
ndo apresentar sinais de instabilidade, ndo seria necessario
a rever a composicdo da formulacdo. Todas as formulagdes
desse estudo foram aprovadas no teste de Centrifugagao, e
o estudo de estabilidade foi iniciado a partir de entdo.

As formulagdes EFPS e EPFS+CV apresentaram
viscosidade superior as formulagdes E ¢ ECV (Tabela 3).
O acréscimo na viscosidade pode ser em decorréncia de
uma alteragdo na base dessas formulagdes, que contém
o componente “Poliacrilamide + C, — C,, isoparaffin +
Laureth — 77 (Sepigel ®305) ou em fun¢do da presenca de
FPS. Borguetti & Knorst (2006) desenvolveram emulsdes
O/A contendo octilmetoxicinamato ou metilbenzilideno
canfora ¢ observaram que as formulagdes apresentaram-se
mais viscosas apos 2 dias de prepara¢do, no decorrer de 6
meses.
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O comportamento apresentado pelas emulsdes
analisadas ¢ pseudoplastico, o qual é apropriado para
produtos de aplicagd@o topica, nos quais apos cisalhamento,
a resisténcia inicial para a emulsdo fluir diminui, refletindo
a facilidade de aplicacdo (Morais et al., 2005). Todas
as formula¢des avaliadas apresentam o fendmeno de
tixotropia. Produtos tixotropicos tornam-se mais fluidos
quando submetidos a uma pressdo externa, espalhando-
se facilmente na regido onde sdo aplicados, e recuperam
a viscosidade inicial no momento em que se encerra a
aplicacdo, impedindo que o produto escorra durante o
procedimento (Morais et al., 2005; Formariz et al., 2005).

Além de estaveis, cosméticos com caracteristica
fotoprotetora devem garantir protecdo adequada. A adi¢ao
de um extrato vegetal, (Camelia sinensis), capaz de proteger
a pele contra a radiacdo ultravioleta foi selecionado para
verificar o comportamento fotoprotetor adicional da
associa¢do a formulagdo contendo FPS 15. Nesse estudo,
devido a alta variabilidade da medida de FPS observada
para a formulacdo contendo extrato glicélico de cha verde
(10,7 + 4,2), ndo se observou diferenca em relagdo a EFPS
(8,4 +£0,35).

As associacdes de extratos vegetais as formulacdes
cosméticas podem ter vantagens atrativas. Conforme
os resultados obtidos, os testes de avaliagdo reoldgica,
determinag@o do valor de pH e caracteristicas organolépticas
foram capazes de detectar sinais de instabilidade.
Observou-se maior efeito fotoprotetor quando a emulsao
base foi comparada com a emulsdo contendo extrato de cha
verde. Além disso, observou-se que a formulag¢do contendo
extrato de cha verde e FPS 15 apresentou uma tendéncia de
aumento da fotoprotecao in vitro quando comparado com a
emulsdo apenas com FPS15.

ABSTRACT

Influence of green tea extract on the stability and
photoprotective effect of spf 15 emulsions

The addition of plant material to a cosmetic may improve
its characteristics. The stability profile allows the
performance, safety, efficacy and consumer
acceptance of an emulsion to be assessed. A stability
study provides information about the behavior of
the product over a given time interval, under
various environmental conditions. The aims of this study
were to prepare sunscreen formulations containing
a glycolic extract of green tea (Camellia sinensis) and
to assess the photoprotective activity in vitro, the
organoleptic characteristics, pH and rheological
behavior over a period of 30 days, during which the
formulations were stored at temperatures of 25+2°C,
5+2°Cand40+2°C.After 15days,changesinrheological
characteristics were observed in the formulation stored
at the higher temperatures. After 30 days, changes were
observed at other temperatures. The addition of the
extract significantly changed the rheological profile of the
sunscreen formulations tested. An increase in
thephotoprotectiveeffectwasobservedwhentheemulsion
base was compared with the emulsion containing green
tea extract. However, there was no evidence
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of an improvement of stability when the plant
extract was added to the emulsions.

Keywords: Green tea extract. Stability. Sun protection
factor.
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