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RESUMO

Para a protecdo contra os raios ultravioletas recomenda-se uso de protetores solares, que em muitas
vezes, possuem compostos sintéticos os quais agridem o meio ambiente e séo maléficos aos seres humanos.
Alternativas por compostos menos danosos vém sendo cada vez mais topicos de discussdes em nossa
sociedade.

O presente artigo teve como objetivo substituir os compostos sintéticos pelo 6éleo essencial de caléndula,
uma flor com propriedades fotoprotetoras. Foram elaborados 10 cremes, sendo o primeiro, o controle, e 0s
demais, feitos em triplicata, a base de benzofenona-3, filtro solar comercial e éleo essencial de caléndula. Os
cremes foram submetidos a analises espectrofotométricas a fim de determinar o FPS presente em todos. Por
fim, os resultados entre os cremes foram comparados, concluindo que o creme formulado com éleo essencial
de caléndula, ndo apresenta capacidade fotoprotetora significativa.

Palavras-chave: Caléndula. Fotoprotecdo. Raios Ultravioletas.

ABSTRACT

For protection against ultraviolet rays, it is recommended to use sunscreens, which often have synthetic
compounds that harm the environment and are harmful. Alternatives for less harmful compounds are
increasingly being discussed by our society.

This article objective is to replace synthetic compounds by calendula essential oil, a flower with
photoprotective properties. 10 creams were prepared, the first being the control sample, and the remaining ones,
madein triplicate, with benzophenone-3, commercial sunscreen and calendula essential oil. The creams were
submitted to spectrophotometric analysis in order to determine the SPF present in them. Finally, the results
between the creams were compared, concluding that the cream formulated with calendula essential oil does not
have a significant photoprotective capacity.
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1. INTRODUCAO

Estima-se que no Brasil haja
aproximadamente 170 mil novos casos de cancer
de pele ndo melanoma a cada ano (2020 a 2022)
(BRASIL, 2020), sendo mais frequente no pais em
2018, correspondendo a 30% dos casos
(FURUKAWA, 2019). A radiacéo ultravioleta, UV, é
a principal causa desse tipo de cancer, e representa
em torno de 5% da radiacdo total emitida pelo sol
gue é recebida na superficie da Terra (LOPES et
al., 2017).

A radiacdo ultravioleta pode receber trés
classificagdes, variando conforme seu
comprimento de onda: UVA (320 a 400 nm), UVB
(280 a 320 nm) e UVC (200 a 280 nm) (LOPES et
al., 2017). A radiagdo UV esta na por¢ao néo visivel
do espectro eletromagnético, dado a faixa de
comprimentos de onda visiveis ao ser humano ser
de 400 a 700 nanémetros (MAHMOUD et al., 2008).

Especialistas recomendam a utilizagdo de
bonés, chapéus, 6culos escuros com protecdo UV,
entre outros, para combater a exposicdo a radiacao
ultravioleta. A aplicacdo de protetores solares
guimicos (mesmo em dias nublados) também é vital
para a protecéo contra os raios UV (BRASIL, 2020).

Seguir as recomendacfes para a protecao
contra a radiacdo UV pode melhorar a qualidade de
vida a longo prazo, porém quando a utilizacdo
desses protetores é observada de forma mais
ampla, nota-se que deve haver cuidados com sua
utilizacdo, devido a alguns compostos utilizados
nas formulagBes serem danosos a natureza e seres
Vivos.

Um exemplo desses compostos
responsaveis pela fotoprotecdo presentes nas
formulagcbes de protetores solares é a
benzofenona-3 (Figura 1), também conhecidacomo
oxibenzona ou BP-3. Quando essa substancia
desagua em mares e rios, contamina osseres vivos
ali presentes.

Figura 1 — Estrutura quimica da benzofenona-3
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A benzofenona-3 é um derivado da
benzofenona, um composto de uso proibido devido
sua capacidade de irritacdo a pele e olhos. A
benzofenona possui cetonas aromaticas e pode ser
produzida através de reagbes de alquilacdo de
Friedel-Crafts, que ocorre entre cloreto de benzoila

e benzeno, tendo como catalisador AICl3;, sendo
posteriormente hidratada (DESTEFANI, 2019).

Apesar da benzofenona-3 ser utilizada em
formulagdes cosméticas, sendo permitido apenas
10% nas composicdes, é possivel encontra-la em
rios e mares. A contaminagdo dessas aguas pode
ocorrer de forma direta, quando a pele protegida por
algum protetor solar contendo benzofenona-3 entra
em contato com a agua, podendo liberar até 50%
do composto, ou de forma indireta, devido ao fato
da pele absorver cerca de 10% da substancia,
sendo posteriormente liberada na urina e fezes.
Quando a benzofenona-3 chega a essas aguas,
sua estrutura lipofilica favorece a bioacumulacao
em seres vivos (GONZALES, 2014).

Ha estudos que avaliaram os efeitos
cognitivos da benzofenona-3 em peixes, indicando
que sdo danosos e afetam principalmente sua
locomocéao (LIMA, 2022).

O avanco das pesquisas sobre 0s males
causados pela radiacdo solar como eritemas,
fotoenvelhecimento e lesGes cancerosas, fez com
que novos compostos fossem utilizados no
desenvolvimento de fotoprotetores (CONCEICAO
et al,, s.d.).

Com a inevitavel exposicdo a radiacéo
ultravioleta, cada vez mais busca-se meios para
substituicdo dos fotoprotetores sintéticos (danosos
a seres vivos e ao meio ambiente), por
fotoprotetores naturais, menos danosos ao meio
ambiente como um todo, porém com o fator de
protecdo UV adequado e economicamente viaveis.

E possivel encontrar algumas propriedades
compativeis em determinadas plantas, uma delas
sendo a caléndula, também conhecida por
margarida dourada ou malmequer, que possui
rutina (Figura 2) e quercetina (Figura 3), que atuam,
também, na fotoprote¢céo (DEUSCHLE, 2013).

Figura 2 — Estrutura quimica darutina

OH OH OH



Figura 3 — Estrutura quimica da quercetina
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Com origem no norte do Continente Africano
e regido do Mediterraneo, a Calendula officinallis &
uma planta anual, sendo cultivada com propésitos
de decoracdo e medicinais, tanto na Europa,
quanto na América (PARENTE et.al., 1998).

Parente (et al., 1995) fez a apresentacédo da
caléndula como uma planta com cor amarela,
pertencente a familia Asteraceae (Compositae) e
com cerca de 50 centimetros de altura.

O odleo essencial é o principal componente de
suas sementes e apresenta grande interesse
industrial no ramo, principalmente, cosmético
(PARENTE et al., 1999).

O objetivo do presente trabalho €& a
formulacdo de cremes fotoprotetores, substituindo
0S compostos sintéticos que atuam nafotoprotecéo,
pelo 6leo essencial de caléndula. Suaextra¢éo foi
feita pelo método CO2 Supercritico, muito utilizado
industrialmente, visto que consiste em um método
barato, rapido e eficiente na conservacdo das
propriedades originais da planta (FILIPPIS, 2001).

2. METODOLOGIA

2.1. MATERIAIS
2.1.1. MATERIAIS UTILIZADOS

Para a realizacdo dos experimentos foram
utilizados o0s seguintes materiais: béqueres,
bastbes de vidro, termémetros, baldes volumétricos
de 50 e 10 mL, pipetas de Pasteur, pipetas
automaticas, funil de Bichner, papel de filtro,
cubetas de quartzo, balan¢a analitica, espatulas de
metal, tubos de ensaio, chapa de aquecimento,
estufa, espectrofotdbmetro e camara UV,
disponiveis no Laboratério de Andlise Instrumental
da ETEC Irma Agostina.

2.1.2. REAGENTES

Os reagentes descritos na Tabela 1 foram
utilizados para a realizacéo dos experimentos:

Tabela 1: Reagentes e suas respectivas férmulas quimicas.

Reagente Formula Quimica
Agua destilada H20
Polawax -
Propilparabeno C10H1203
Metilparabeno CsHsOs
Oleo Mineral -
Propilenoglicol CsHsO2

Oleo essencial de -
caléndula

Filtro solar comercial -
Alcool etilico absoluto C2HsO

Benzofenona-3 C14H1203

O filtro solar comercial fora utilizado para anélise é
composto por &acido fenilbenzimidazol sulfénico, &cido
hidroximetoxibenzofenon sulfénico e propanediol, com suas
guantidades, em porcentagem, sendo 18, 15 e 67,
respectivamente.

2.2. METODOS
2.2.1. ESPECTROS DE ABSORCAO

Leram-se o0s fotoprotetores puros no
espectrofotdbmetro com o intuito de descobrir o pico
de absorcdo da benzofenona-3, do filtro solar
comercial e do 6leo essencial de caléndula.

Para os trés casos, inicialmente foram
pesados 0,1 g das substancias, para posterior
diluicdo, a fim de obter-se uma concentracao final
de 50 ppm.

Com as dilui¢gbes finalizadas, as leituras dos
compostos no espectrofotbmetro foram iniciadas,
utilizando o é&lcool etilico absoluto como o branco.
As leituras foram feitas de 235 nm a 400 nm, de 5
em 5, refinando as leituras para 1 em 1 quando
necessario.

A solucdo feita com o Oleo essencial de
caléndula, precisou-se ser filtrada devido a
presenca de sobrenadantes, o que interferiria na
leitura do espectrofotémetro.

2.2.2. PRODUCAO DOS CREMES

A producéo dos cremes seguiu-se da mesma
forma em todos os casos, variando, somente, 0s
fotoprotetores em cada formulagéo.

Em chapa de aguecimento, aqueceu-se a
fase aquosa e oleosa em béqueres separados até
uma temperatura de aproximadamente 80 °C.
Chegada em tal temperatura, verteu-se a fase
oleosa na aquosa sob constante agitacao e, uma
vez atingidouma consisténcia cremosa, foi feito o
envase dos produtos para posterior andlise.

Os componentes para producéo dos cremes,
juntamente de suas respectivas quantidades, estéo
descritos na Tabela 2.



Tabela 2: Componentes dos cremes e suas respectivas
quantidades (valores em porcentagem m/m).

Fase Aquosa

Componentes Quantidade (%)

Propilenoglicol 3
Glicerina 1

Metilparabeno 0,2

Agua destilada g.s.p. (73,7)

Fase Oleosa

Componentes Quantidade (%)
Polawax 12
Oleo mineral 3
Propilparabeno 0,1
Fotoprotetores
Componentes Quantidade (%)
Benzofenona-3 7
Oleo essencial de
caléndula 7
Filtro solar comercial 7

2.2.3. DETERMINACAO DO FPS

Para determinacdo in vitro através do
método de Mansur (1986), utiliza-se uma
concentracdo de 0,2 mg.mL* de creme fotoprotetor
em &lcool etilico absoluto. Para obter-se a
concentracdo desejada, preparou-se uma solucéo
de 50 mL utilizando 0,01 g do creme e o etanol
como solvente.

Para analise no espectrofotdmetro, foram
utilizadas cubetas de quartzo, previamente
ambientadas, e o alcool etilico como branco. Foram
realizadas um total de sete leituras em cada creme,
nos comprimentos de onda de 290 nm até 320 nm,
com intervalos de 5 em 5 nandbmetros.

Com os dados de absorbancia coletados, foi
aplicada a formula de Mansur (1986), Férmula 1,
com o intuito da obtencédo dos FPS de cada creme.

320 nm

FPS=FC.3
290 nm

. EE(D).1(2). Abs (1)

(Formula 1)

Em que:

FC = Fator de correcao (10)

320
nm
290
nm

= Somatoéria dos valores em cada

comprimento de onda (5 em 5).

EE (1) = efeito eritematogénico da radiacédo de
comprimento de onda lambida (valores tabelados).

I (A) = intensidade da luz no comprimento de onda
(valores tabelados).

Abs () = absorbancia.

2.2.4. TESTE DE ESPALHABILIDADE

Em placas de vidro de 12 x 12 x 0,4 cm,
foram feitas as marcagfes dos raios, escalonadas
a cada 0,5 cm, partindo do centro das placas
(Figura 4).

Figura 4 — Placas de vidro marcadas para o teste de
espalhabilidade
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Pesou-se 1 g de creme, que fora colocado no
centro da placa, apds, uma placa foi adicionada em
cima da que continha a massa pesada de creme,
de forma que o creme fosse espalhado
uniformemente entre as duas. O raio — em
centimetros — em que o creme se espalhou foi
anotado em cada ensaio.

2.2.5. TESTE DE RESISTENCIA A

TEMPERATURA

Em tubos de ensaio, foram pesados
aproximadamente 0,5 g de cada creme, que foram
levados a estufa a uma temperatura de 50 °C.

A cada 20 minutos, os tubos eram retirados
da estufa para andlise organoléptica. O processo
foi repetido quatro vezes.

Umavez terminado o procedimento, os tubos
foram mantidos na estufa para posterior andlise,
ap6s um periodo de 24 horas.

A Figura 5 retrata as amostras nos tubos de
ensaio antes das analises serem iniciadas



Figura 5 — Amostras antes de serem submetidas a estufa
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2.2.6. TESTE EM CAMARA UV

Em uma folha sulfite A4, foram feitas 10
marcagfes, com 2 cm de altura cada, onde uma
pequena quantidade de creme foi espalhada
(Figura 6). A folha foi levada a cAmara ultravioleta e
os resultados anotados.

A camara utilizada irradia radiagdo na faixa
de 395 a 400 nandbmetros.

Figura 6 — Cremes espalhados para andlise na camara UV
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. ESPECTROS DE ABSORCAO

Ap6s analises espectrofotométricas dos
fotoprotetores puros, descobriu-se o pico de
méxima absorcdo da benzofenona-3 como sendo
de 287 nm (Figura 7), o do filtro solar comercial em
235 nm (Figura 8) e o 6leo essencial de caléndula
sendo 270 nm (Figura 9).

As figuras a seguir mostram os espectros de
absorcao obtidos nos ensaios dos fotoprotetores,
em que a absorbancia foi medida em funcdo do
comprimento de onda, em nandmetros.

Figura 7 — Espectro de absorc¢do da benzofenona-3
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Figura 8 — Espectro de absorgé&o do filtro comercial
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Figura 9 — Espectro de absorgéo do 6leo essencial de
caléndula
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3.2. PRODUCAO DOS CREMES

Foram produzidos 10 cremes. O primeiro, 0
creme controle, foi produzido sem o uso de nenhum
fotoprotetor, com o intuito de comprovar que a
absorbancia ndo se daria pelos seus demais
componentes. Os demais cremes foram produzidos
em triplicata.

O creme com a benzofenona-3 em sua
composicdo nao apresentou a consisténcia
desejada de um creme hidratante comercial. Todos
os lotes contendo esse composto apresentaram-se



mais liquidos e, mesmo ap6s uma semana, nao
ficaram com a consisténcia do creme polawax.

O Oleo essencial de caléndula também
impediu que o creme ficasse com a consisténcia
esperada, no primeiro momento, porém apods 24
horas, atingiu a consisténcia cremosa como
demonstrado na Figura 10. O creme foi mantido em
seu frasco fechado durante esse periodo.

Figura 10 — Creme formulado com 6leo essencial de
caléndula

O creme feito com o filtro solar comercial ndo
apresentou problemas em sua formulacao e atingiu
a consisténcia esperada logo no inicio.

3.3. DETERMINAGAO DE FPS

Com os dados de FPS dos cremes obtidos
com o uso da Férmula 1, foi calculado a média
aritmética de cada um deles, conforme mostrado na
Tabela 3:

Tabela 3: Médias do FPS dos cremes e seu desvio padréo.

FPS .
c oo Desvio
remes (médiados padréo
cremes)
Benzofenona-3 25,82 0,38
Oleo esAsenC|aI de 1,44 0.25
caléndula
Filtro so_Iar 1,28 0.18
comercial
Creme controle 0,04 -

3.4. TESTE DE ESPALHABILIDADE

Os raios de espalhabilidade variaram
conforme o fotoprotetor utilizado na formulacéo do
creme. A Figura 11 demonstra um dos testes apos
serem concluidos.

O creme com benzofenona-3 apresentou
uma consisténcia mais liquida e, dessa forma,
observou-se um raio maior de espalhabilidade.

Os demais, tanto o creme controle sem
fotoprotetores, quanto o creme formulado com o
Oleo essencial de caléndula, apresentaram raios de
espalhabilidade semelhantes.

Figura 11 — Creme controle ap6s concluido o teste de

espalhabilidade

’

e <
[ < o > -
: . e *
ﬁ .{. FE‘WA {A":’ﬂ . ‘."L!- "'N L -

O creme formulado com o filtro solar
comercial foi 0 que mais se aproximou do creme
com a benzofenona-3.
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Os valores meédios dos raios de
espalhabilidade de cada um dos cremes estédo
descritos na Tabela 4, que segue abaixo:

Tabela 4: Média dos raios de espalhabilidade, em
centimetros.

Média dos raios de

C 6 Desvio
Cremes espalr(g?ql)lldade padrio
Creme controle 2,67 -
Oleo essencial
de caléndula 2,50 0,31
Filtro so_Iar 3.37 0.59
comercial
Benzofenona-3 3,58 0,055

3.5. TESTE DE RESISTENCIA A

TEMPERATURA

As observacdes realizadas no mesmo dia,
com um intervalo de 20 minutos entre as andlises,
ndo apresentaram mudancas significativas. A Unica
mudanca visivel foi a compactacdo de todos os
cremes, no fundo dos tubos de ensaio.

No dia seguinte, apdés um periodo de
aproximadamente 24 horas, porém, observou-se



que a emulsdo dos cremes havia sido quebrada,
pelo fato de todos apresentarem fase aquosa acima
do creme.

Além disso, o creme formulado com o éleo
essencial de caléndula, apresentou coloragéo
escura no fundo dos tubos de ensaio e solidificacéo
em alguns pontos (Figura 12).

Figura 12 — Cremes com 6leo essencial de caléndula ao
final do teste deresisténcia a temperatura
——
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3.6. TESTE EM CAMARA UV

Observou-se que, tanto o creme controle
guanto o creme formulado com o filtro solar
comercial, manifestaram caracteristicas
semelhantes, apresentando translucidez,
comparado aos demais cremes.

Como mostrado na Figura 13, o creme com
benzofenona-3 apresentou coloracdo mais escura
(em relagcdo ao filtro solar comercial e o creme
controle), enquanto o com 6leo essencial de
caléndula, apresentou fluorescéncia vermelha.

A fluorescéncia apresentada no creme
formulado com o6leo essencial de caléndula pode
ser explicada pela existéncia de compostos
aromaticos presentes nele, compostos esses que,
em parte significativa das vezes, fluorescemquando
sdo irradiados por luz UV (RADOMSKI, 2020).

Figura 13 — Cremes ao serem submetidos a camara UV

4. CONSIDERAGOES FINAIS

O intuito da utilizagdo do 6leo essencial de
caléndula, e ndo seu extrato, foi pela maxima
conservacao dos principios ativos da planta, uma
vez que o método como foi feita sua extragdo — CO2
Supercritico — torna o 6leo muito mais puro,
evitando maiores contaminacdes.

A obtencéo do perfil espectrofotométrico dos
fotoprotetores, tanto sintéticos, quanto o natural, foi
tracado para descobrir-se em qual faixa — UVA,
UVB ou UVC —a absorbancia era superior. A Tabela
5 detalha os maiores valores de absorbancia dos 3
fotoprotetores nas 3 faixas do espectro:

Tabela 5: Maiores absorbancias e seus respectivos
comprimentos de onda.

Fotoprotetores Comprimento  Absorbancia
de onda (hm)

UVA
Benzofenona-3 325 1,40
Oleo essencial
de caléndula 400 018
Filtro so_Iar 315 0,080
comercial
uvB
Benzofenona-3 287 2,10
Oleo essencial 280 051

de caléndula




Filtro solar
comercial 290 012
uvC
Benzofenona-3 240 1,85
Oleo essencial
de caléndula 270 0,60
Filtro solar
comercial 215 0.35

Por meio desses dados, foi possivel concluir
gue dentre os trés fotoprotetores, a benzofenona-3
possui 0s valores mais elevados de absorbancia,
nas trés faixas do espectro, enquanto tanto o filtro
solar comercial quanto o Oleo essencial de
caléndula, possuem sua maior absorbancia na
faixa UVC do espectro, o que se mostra ineficaz,
visto que a camada de 0z6nio absorve 100% dessa
radiacdo (BALOGH et al., 2011).

Por tratar-se de uma substancia pura (P.A.),
era esperado que a benzofenona-3 apresentasse
maiores valores de absorbéncia que os demais
fotoprotetores, visto que mesmo utilizando uma
concentracdo em massa igual para as trés espécies
analisadas, a molaridade da benzofenona-3 é
maior em relacdo aos demais fotoprotetores,
fotoprotetores esses os quais ndo foram possiveis
determinar suas concentracées molares, devido ao
O0leo essencial ser composto de diversas
substancias, ndo apenas aquelas fotoprotetoras, e
o filtro solar comercial comprado para analise, ndo
especificar a porcentagem de compostos
fotoprotetores nele presentes.

Através do método utilizado na producédo dos
cremes, adotou-se, assim como nos fotoprotetores
sintéticos, a insercdo do Oleo essencial na fase
oleosa do creme. Devido as altas temperaturas em
que a fase oleosa é aquecida antes de sua
emulsificagcdo junto afase aquosa, é possivel que o
Oleo essencial tenha sofrido com degradacdes, em
algum nivel. Observou-se também que o creme
feito com benzofenona-3 apresentou consisténcia
distinta dos outros cremes  produzidos,
permanecendo no estado liquido e nunca tendo
atingido a consisténcia desejada. A quantidade
desse fotoprotetor sintético utilizada - 7% - ndo se
apresentou adequada para formulacéo de cremes,
visto que sua estrutura ndo é mantida.

O teste de espalhabilidade também
apresentou resultados dentro dos esperados. O
creme contendo benzofenona-3, devido ao fato de
evidenciar consisténcia liquida, gerou um maiorraio
de espalhabilidade; j& o creme produzido com o
Oleo essencial de caléndula, creme o qual
apresentou consisténcia mais proxima ao creme
controle, ocasionou num raio menor.

No teste de resisténcia a temperatura, o
creme com benzofenona-3 e o creme com o filtro
solar comercial apresentaram resultados similares,
com a quebra de emulsdo acontecendo apds um
periodo de aproximadamente 24 horas. O creme
com o 6leo essencial foi o Unico a apresentar
formacéo de solidos e de pontos escuros no fundo
dos tubos de ensaio, o que pode ser explicado pelo
fato de ser um 6leo de origem vegetal, contendo
compostos organicos, sensiveis a temperatura.

A producédo do creme controle foi feita para
ter-se a certeza de que a fotoprotecdo obtida seria
somente dos fotoprotetores - tanto os sintéticos
quanto o natural - e ndo dos demais compostos do
creme. Umavez com essa certeza, pode-se realizar
a leitura dos cremes no espectrofotdmetro e, apos
célculos utilizando-se a Formula 1, conclui- se
através dos testes realizados que, apesar dos
riscos para o meio ambiente e aos seres vivos, a
benzofenona-3 ainda se prova como a mais
eficiente dentro dos fotoprotetores analisados, em
termos de fotoprotecao.

O FPS alcancado pelo 6leo essencial de
caléndula ndo se mostra eficiente na fotoprotecao,
visto que ndo se aproxima ao FPS necessario para
uma fotoprotecdo ideal aos seres humanos. Além
do alto custo do 6leo essencial, aumentar sua
porcentagem em massa para a formulacéo de mais
cremes, poderia prejudicar suas caracteristicas
fisico-quimicas, dado que o mesmo apresentou um
periodo de 24 horas para atingir a consisténcia de
um creme comercial.

Dessa forma, para que seja viavel a
substituicdo de um fotoprotetor sintético por um
natural, deve-se avaliar outros extratos, buscando
compostos que oferecam alta fotoprotecéo e baixo
custo.
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