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RESUMO

M ascar as faciais peel-off baseiam-se em resinas vinilicas
formadoras de filme. O &lcool polivinilico (PVOH) é
amplamente utilizado neste produto cosmético e
interfere nas propriedades da pelicula formada. A
rutina, flavonéide da classe dos flavondis, € empregada
como potente antioxidante. O presente estudo
contemplou como objetivo a avaliacdo da estabilidade
fisica, fisico-quimica e quimica de mascar as faciais peel-
off contendo rutina, adicionada ou ndo de agente
quelante, EDTA dissodico. M ascar as faciais peel-off
foram desenvolvidas com 12,0% p/p de PVOH e 0,05%
p/p derutina. As amostras em estudo foram avaliadas
quanto ao valor de pH, viscosidade apar ente (cP) e teor
da rutinaremanescente nas amostr as quantificada por
espectrofotometria na derivada de primeira ordem a
410,0 nm, previamente validada; durante 45 dias nas
seguintes condicdes de armazenamento: (1) 40,0 + 0,5
°C; (2) exposicdo a luz solar indireta e direta, a
temperatura ambiente (22 + 2 °C); e (3) 5,0 + 0,5 °C.
Verificou-se que a presenca do EDTA Na, (0,1% p/p)
na formulacdo contribuiu para elevar a estabilidade da
rutina nas condi¢gdesde 22+ 2°C e5,0+ 0,5°C. Sem a
presenca do agente quelante, o principio ativo sofreu
degradacdo em todas as temperaturas de
armazenamento. Observou-se que valor de pH para
ambas as preparacgfes apresentou tendéncia para
reducdo quando estas foram armazenadas a 40,0 + 0,5 °C,
porém, nao interferiu na estabilidade da rutina. Os
resultados permitem concluir que o EDTA Na,
contribuiu para elevar a estabilidade do flavondide na
mascara facial peel-off elaborada com PVOH em
condicdes consideradas normais e de temperaturas
reduzidas de armazenamento (22 + 2°C 5,0 £ 0,5°C).
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INTRODUCAO

Méscaras facials s8o consideradas as preparagdes
cosméticas mais antigas utilizadas nos tratamentos de
beleza, pois promovem a manuteng&o da aparéncia saudavel
da pele. O uso desta forma cosmética remonta desde a
antigliidade, quando determinadas substancias eram
empregadas nas preparacdes e, recentemente, a
Cosmetologia retoma o interesse por este tipo de
preparacdo, principalmente por suas agdes: renovadora
celular, corretiva, revitalizante, calmante e tensora, entre
outras. Devem ser aplicadas topicamente na face
(excluindo-se area dos olhos e boca) e pescoco (Wilkinson
& Moore, 1990).

Existem cinco variedades principais de méascaras,
baseadas principalmente nas seguintes matérias-primas:
ceras, gomas, resinas polivinilicas, hidrocolides e argilas,
gue apresentam propriedades em comum, como: suavidade,
auséncia de odor desagradavel, secagem rapida apés
aplicacdo, capacidade para formar pelicula aderente e
uniforme, facilidade de aplicac&o e desprendimento, efeito
tensor durante e apds uso e seguranca dermatol 6gica
(Wilkinson & Moore, 1990; Gaffney, 1992).

FormulagGes e componentes empregados no
desenvolvimento de mascaras faciais peel-off estdo
intimamente relacionados com as propriedades fisicas,
sensoriais ou de textura do produto final. Secagem,
resfriamento ou aguecimento do local da aplicagéo, efeito
tensor, aderéncia, caracteristicas reolgicas e formagéo de
filme sdo propriedades diretamente afetadas pela forma
cosmética e sua composi¢do quali e quantitativa (Toida et
al., 1979).

As méscaras faciai s peel-off baseiam-se em resinas
vinilicas formadoras de filme e devem ser aplicadas sobre
a pele da face previamente limpa. O dlcool polivinilico
(PVOH) é amplamente utilizado neste produto cosmético
einterfere nas propriedades da pelicula formada, além dos
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demais componentes da formulacdo (Toida et al.,
1978).

O PVOH é um polimero semicristalino
hidrossolivel em que grupamentos hidroxilas formam
pontes de hidrogénio intra e intermoleculares. Solugdes
coloidais de PVOH apresentam grau de solvatagéo elevado,
resisténcia a difusdo de gases, biocompatibilidade com a
pele e mucosas e propriedades adesivas. As condi¢des do
processo ou da técnica de preparo devem ser rigorosamente
controladas para a obtencdo do produto final com
caracteristicas desgjadas (Aranha & Lucas, 2001; Song &
Kim, 2004).

Durante o periodo de secagem, ocorre a evaporagao
de &gua da preparacdo de modo gradual, provocando efeito
tensor suave e refrescante com a formac&o de um filme de
espessura fina. Ap6s o periodo de secagem, ocorre aformac&o
completa da pelicula que deve apresentar caracteristicas
como: flexibilidade, uniformidade, aderéncia, suavidade e
facilidade de remoc&o. O filme formado promove a elevacdo
da temperatura no local de aplicacéo e estimula a
microcirculacéo cutanea local e ativa as glandulas
sudoriparas, além de resultar na hidratagéo da pele pelo efeito
oclusivo (Bonadeo, 1982; Morris, 1993).

Geralmente, ap6s a aplicacdo do produto, a
secagem ocorre entre 6 e 25 minutos, para permitir que a
agua evapore e que a pelicula formada endurega e contraia
(Toidaet al., 1979; Wilkinson & Moore, 1990).

Os flavondides sdo compostos polifendlicos de
ocorréncia ampla no Reino Vegetal. Foram descritos,
aproximadamente, mais de 4.200 tipos deste grupo de
substancias (Zuanazzi, 2000).

Todos flavonoides apresentam em comum a origem,
isto &, 0 processo de biossintese. Assim, sob 0 ponto de vista
guimico, sdo compostos formados por um nicleo comum
fundamental benzopirano ou cromano unido a anel aromético
caracterizado pelo esqueleto de carbono C.-C,-C.. Séo
subdivididos, sucintamente, como segue: flavonal, flavona,
catequina, flavana, flavanona, antocianidina e isoflavondide
(Costa, 1987; Bruneton, 1991; Guardia et al., 2001).

A rutina (3-O-rutinosideo-quercetina), flavondide
da classe dos flavondis, é empregada como potente
antioxidante, na prevencdo ou tratamento dainsuficiéncia
venosa ou linfética e da fragilidade ou permeabilidade
capilar (Bruneton, 1991).

Segundo Barreto (2005), a rutina foi identificada
como um pigmento amarelo naforma de cristais em agulha.
Foi detectada primeiramente na Ruta graveolens em 1842 e
isolada, posteriormente, da Caparis spinosa como acido
rutinico, denominagéo utilizada para este composto por se
apresentar soltvel em solugdes alcalinas. Em 1896 foi
estabel ecida aformula definitiva darutina (C,,H,,0,,) com
a descoberta da ligac8o dos agUcares glicose e ramnose na
molécula da querceting, representada pela Figura 1 (Rolim
et a., 2005).

CH
Figura 1. Férmula estrutural darutina.

Existem poucas informacgdes e desatualizagdo
na literatura sobre a estabilidade fisica, fisico-quimica
e quimicadas mascaras faciais, ignorando agamadiversa
de sua aplicagdo como forma cosmética, principal mente
como sistema de liberagdo de principios ativos e veiculo
promotor de absorgdo. Portanto, é necessario e de grande
valia para a Ciéncia Cosmética a retomada da pesquisa
e estudos sobre o assunto, assim como o
desenvolvimento de ensaios especificos paraaavaliagao
das caracteristicas fisico-quimicas e desempenho desta
forma cosmética.

O presente estudo tem como objetivo a avaliacdo
da estabilidade fisica, fisico-quimica e quimica de
mascaras faciais peel-off contendo rutina, adicionada ou
ndo de agente quelante, EDTA dissddico.

MATERIAL E METODOS

M ascaras faciais peel-off: composi¢cdo quali e
quantitativa

As méscaras faciais pedl -off, contendo (MF1) ou
ndo EDTA Na, (MF2), foram desenvolvidas com os
seguintes componentes de grau de pureza farmacéutico:
acido citrico (LabSynth); &lcool de cereais
(NaturalPharma); corante azul (Wackherr); EDTA Na,
(Chemyunion); esséncia hidrossoltvel (Belmay); dimetil
hidantoina (e) iodo propinil butil carbamato
(Chemyunion); hidréxido de sddio (LabSynth); & cool
cetilico etoxilado e propoxilado (Croda); propilenoglicol
(Cosmotec); acool polivinilivo (PVOH) parcialmente
hidrolisado (grau de hidrdlise 87-89%) e com grau de
polimerizacé@o elevado, 2400-2500 unidades vinilicas
(Ipiranga Quimica); rutina (Henrifarma) e &gua destilada.
A Tabela 1 descreve a composi¢do quali e quantitativa
das formulagdes.
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Tabela 1 - Descricdo quali e quantitativa (% p/p) das mascaras faciais peel-off.

Méascaras Feciais Ped-Off (% p/p)

Componentes MF1 MF2
Alcool polivinilivo (PVOH) 12,0 12,0
(Polyvinyl alcohal)
Alcool de cereais 10,0 10,0
(Alcohol denat.)
EDTA dissodico 0,1 N.A.
(Disodium EDTA)
Dimetil hidantoina (€) iodo propinil butil 0,5 0,5
carbamato
[DM hydantoin (and) iodopropynyl
carbamate]
Alcool cetilico etoxilado e propoxilado 2,0 2,0
(PPG-5 ceteth-20)
Propilenoglicol 6,0 6,0
(Propylene glycal)
Agua destilada (g.s.p.) 100,0 100,0
(Aqua)
Rutina 0,05 0,05
(Rutin)
Corante azul g.s. g.s.
Esséncia g.s. g.s.

MF: Mascarafacial peel-off; N.A.: componente néo adicionado

M etodologia analitica par a quantificacdo da rutina

A determinacdo quantitativa darutinafoi realizada
por espectrofotometria derivada de primeira ordem
(Beckman® Coulter, modelo DU640 e cubeta de quartzo de
1 cm de percurso Optico), a 410 nm, metodol ogia descrita
por Rolim et al. (2006) e Vaentaet a. (1999), modificada e
previamente validada. Foi empregada como substancia
quimica de referéncia a rutina padréo de referéncia
secundério (pureza 96,1%, NF X, lote 02134, sem anterior
purificacdo - PVP) e, como solvente e branco de leitura
espectrofotométrica, a solucdo hidroalcodlica de dcool etilico
absoluto 99,5% (LabSynth), &gua destilada e solucdo de
hidroxido de sadio 0,25 M (1:1:0,025) com valor de pH final
préximaanove.

Estudos da estabilidade

As formulagBes foram acondicionadas em bisnagas
opacas de polietileno de capacidade de 50 g, avaliadas a
temperatura ambiente (22 + 2°C) ap0ds o periodo de repouso
de 48 horas do preparo (inicio do teste, diaO ou t) e
armazenadas em duplicatas. As condi¢des de armazenamento
estdo descritas a seguir: (1) 40,0 + 0,5°C (estufa); (2)
exposic¢do aluz solar indireta e direta, a temperatura ambiente
(22 +2°C); e(3) 5,0 + 0,5 °C (refrigerador).

As amostras em estudo foram avaliadas durante
45 dias e, em periodos de tempo pré-estabelecidos (1°, 3°,
7°, 15°, 30° e 45° dias), quanto as caracteristicas fisicas,
fisico-quimicas e quimicas foram determinadas, em
triplicatas, como: (1) valor de pH (peagbmetro Digimed,
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modelo DM20); (2) viscosidade aparente, cP (CentiPoise)
(viscosimetro Visco Star R, Fungilab); e (3) teor darutina
remanescente nas amostras por espectrofotometria na
derivada de primeira ordem a 410,0 nm.

RESULTADOS

As formulagGes MF1 (adicionada de EDTA Na,)
e MF2 foram submetidas ao estudo de estabilidade
acelerado por 45 dias, nas condic¢des: 5,0+ 0,5°C; 22+ 2
°Ce40,0+0,5°C.
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As médias dos valores de viscosidade aparente das
preparactes MF1 e MF2 estéo apresentadas na Figura 2(a)
e (b). As formulagbes mantiveram as caracteristicas
organol épticas sem alteracdes e a variagdo do valor do pH
(inicial de 7,4 para MF1 e MF2) foi inferior a 18,0%,
apresentando-se no intervalo aproximado de 6,1 a 7,4,
verificada na condi¢o de armazenamento a 40,0 + 0,5 °C
que evidenciou tendéncia de reducdo do valor de pH para
este tipo de preparacdo cosmética.

O teor de rutina nas méscaras faciais peel-off,
contendo ou ndo EDTA Na, (agente quelante ou
sequiestrante), esta representado na Figura 3(a) e (b).
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Figura 2. Médias dos valores de viscosidade aparente (cP) obtidas nas diferentes tem-
peraturas de armazenamento em relacdo aos dias de andlise (1°, 7°, 14°, 30° e 45° dias).
(a) = MF1 (adicionada de EDTA Na,) e (b) = MF2.
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Figura 3. Teor de rutina, expresso em porcentagem em relacdo ao teor inicial de rutina
na formulagdo (100%), nas diferentes temperaturas de armazenamento, no 1°, 7°, 14°,
30° e45°dias de andlise. (a) = MF1 (adicionadade EDTA Na,) e (b) = MF2.

DISCUSSAO

O desenvolvimento de formul agdes cosmeéticas, nas
suas diversas formas de apresentacdo, exige a selegcdo
rigorosa das matérias-primas envolvidas, avaliagdo das
variaveis tecnol égicas e a validagdo da metodologia analitica
utilizada no doseamento da(s) substéncia(s) ativa(s), de modo
a assegurar a qualidade (fisica, fisico-quimica, quimica,
microbiolégica e toxicoldgica), a seguranca, a eficacia, a
aceitacdo e a adesdo do usuario ao produto final (Simmons,
2000; Maia Campos, 2002; Schueller & Romanowski, 2002).

Os estudos de estabilidade de produtos cosméticos
procuram fornecer informacfes que indiquem o grau de
estabilidade relativa de um produto nas condicdes diversas

de exposi¢cdo a que possa estar sujeito, até o encerramento
de seu prazo de validade (Brasil, 2004). Geram subsidios
para a orientacdo nos estudos de desenvolvimento, como:
(1) na escolha dos componentes da formulagéo e do material
de acondicionamento adequado; (2) forma de apresentacéo;
(3) materiais de acondicionamento e embal agens alternativos;
€ (4) confirmagdo do prazo de validade estimado (Baby et
al., 2004).

Segundo a Legislagdo Brasileira vigente, os testes
de estabilidade acelerada sdo destinados a elevar a velocidade
de degradacéo quimica e as modificaces fisicas de
substancias e/ou alteracBes na forma cosmeética, empregando
condicdes drasticas de armazenamento, com afinaidade de
monitorar as reacdes de degradacdo e prever o prazo de



Estabilidade de mascaras faciais contendo rutina

validade nas condic¢Bes normais de armazenamento. Trata-
se, portanto, de um teste orientativo, indicando qual forma
cosmética confere maior estabilidade a preparacéo (Brasil,
2004).

Os valores da viscosidade aparente tiveram redugéo
nos primeiros 15 dias de andlise (aproximadamente 54%) e,
apos esse periodo, a variagé@o foi inferior a 10% nas
temperaturas de armazenamento de 5,0+ 0,5°C e 22 + 2 °C.
Entretanto, na temperatura de 40,0 £ 0,5 °C, houve
decaimento de, aproximadamente, 30% da viscosidade
aparente observada a partir do 7° dia, seguido da elevacdo
da viscosidade em 7% apds 15 dias, o que poderia ser
justificada pela perda parcial de dgua das preparacdes devido
0 armazenamento em temperatura elevada e pela porosidade
e permeabilidade ao vapor da agua do material de
acondicionamento pléstico.

Observou-se que a presenca do EDTA Na, na
formulagdo MF1 contribuiu na estabilidade da rutina,
evitando reduc&o no teor do principio ativo superior a 10%
em relagdo ao valor inicia até o 30° dia de andlise, nas
temperaturas de 22 + 2 °C e 5,0 + 0,5 °C, que foram
consideradas adequadas ao armazenamento para esta
formulagdo; nas temperaturas mencionadas anteriormente,
apos 45 dias de andlise, o teor remanescente de rutina foi
aproximadamente 85%. Entretanto, a presenca deste agente
guelante ndo impediu a reducéo no teor de rutina a
temperatura de 40,0 £ 0,5 °C, resultado esperado, pois a
temperatura elevada de armazenamento contribui para a
degradaco de substéncias ativas, como este flavon6ide. Ao
final do periodo de armazenamento verificou-se, na condicdo
de estufa, teor de rutinaigua a 72%.

Verificou-se que, na ausénciado EDTA Na,, o teor
de rutina naformulagdo MF2 apresentou padréo similar de
comportamento em todas as condic¢des de armazenamento.
Até o 15° dia de andlise, ocorreu reducdo inferior a 10% em
relacdo ao valor inicia, porém, no 30° dia, observou-se
reducdo acentuada de 20% do teor de rutinaem relago ao
valor inicial. No 45° dia de andlise houve reducdo de 28%
deste flavondide em todas as condi¢des de armazenamento.
Justifica-se o percentua de redugdo do contetido da rutina
de acordo com as caracteristicas dos flavondides, pois sdo
compostos sensiveis a presenca de metais, a radiacao
ultravioleta, atemperatura e a hidrélise, que é acelerada direta
e proporciona mente a elevacdo da temperatura (Zuanazzi,
2000; Baby et a., 2007).

Apos andlise e interpretacdo dos resultados,
verificou-se que a presenca do EDTA Na, na formulagdo
contribuiu para elevar a estabilidade da rutina nas condi¢des
de22+2°C e5,0+ 0,5°C, consideradas adequadas para o
armazenamento de formulagdes cosméticas. Sem a presenca
do agente quelante, o principio ativo sofreu degradacéo em
todas as temperaturas de armazenamento. Observou-se que
valor de pH para ambas as preparagfes apresentou tendéncia
para reducdo quando estas foram armazenadas a 40,0 £ 0,5 °C,
porém, ndo interferiu na estabilidade da rutina.

Portanto, concluiu-se que o EDTA Na, contribuiu
para elevar a estabilidade do flavondide na méscara facial

peel -off elaborada com PVOH em condi¢des consideradas
normais e de temperaturas reduzidas de armazenamento (22
+2°Ce50+£05°C).
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ABSTRACT

Sability assessment of peel-off face masks containing
rutin

Peel-off face masks are based on film-forming vinyl
resins. Polyvinyl alcohol (PVOH) iswidely used in this
cosmetic product and it influences the properties of the
film formed. Rutin, a flavonoid of the flavonol class, is
employed as a potent antioxidant. This study was
performed to evaluate the physical, physicochemical
and chemical stability of peel-off face masks containing
rutin, elaborated with or without disodium EDTA as
chelating agent. Peel-off masks were produced with
12.0% w/w PVOH and 0.05% w/w rutin. Samples had
their pH value, appar ent viscosity (cP) and rutin content
(measured by first-derivative spectrophotometry at
410.0 nm, previoudly validated) monitored for 45 days,
while stored under the following conditions: (1) 40.0 +
0.5°C; (2) exposuretodirect or indirect sunlight (22 +
2°C); and (3) 5.0+ 0.5°C. It wasfound that the presence
of 0.1% w/w EDTA Na, in the formulation led to an
increasein the stability of rutin in samples stored at 22
+ 2°C and 5.0 £ 0.5 °C. In the masks without the
chelating agent, the active substance suffered
degradation at all storage temperatures. It was also
observed that the pH of all formulationstended to fall
when samples were stored at 40.0 + 0.5 °C, although
thisdid not interfere with the reduction of the stability
of rutin. Therefore, EDTA Na, helped to augment the
stability of the flavonol, in the peel-off face masks
produced with PVOH, at storage temperatures of 22 +
2°C and 5.0+ 0.5°C.

Keywords: peel-off face mask; stability; rutin; disodium
EDTA.
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