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RESUMO 

O sisal é a principal fibra dura produzida no mundo. Na composição química do 

resíduo de Agave sisalana, são encontrados carboidratos, saponinas e 

compostos fenólicos, os quais são utilizados na indústria cosmética com 

atividades antioxidante e fotoprotetora. Este trabalho teve como objetivo 

desenvolver uma formulação multifuncional com atividades antioxidante e 

fotoprotetora a partir do resíduo industrial de A. sisalana. Foi realizado uma 

extração por ultrasonicação do material vegetal sólido, variando as 

concentrações do agente extrator (50% etanol/água (v/v), 80% etanol/água (v/v) 

e 100% etanol). O extrato com maior rendimento foi caracterizado quimicamente 

e avaliado quanto a atividade antioxidande in vitro. Foram preparadas dez 

formulações fotoprotetoras variando as concentrações dos componentes e o 

tempo de cisalhamento. O extrato de A. sisalana na concentração de 1,0% foi 

incorporado às formulações mais estáveis e a estabilidade preliminar e 

acelerada dessas foi avaliada e as emulsões foram investigadas quanto a 

segurança. As formulações fotoprotetoras contendo ou não o extrato que se 

apresentaram estáveis após 90 dias, tiveram realizadas a determinação do Fator 

de Proteção Solar in vivo, Fator de Proteção UVA, comprimento de onda crítico, 

e proteção contra a luz visível e azul. A extração por ultrassom utilizando 

etanol/água 50% (EH 50), como veículo extrator foi a que apresentou melhor 

rendimento. O extrato exibiu boa concentração de compostos fenólicos e 

apresentou atividade antioxidante in vitro nas diferentes etapas da cascata 

oxidativa. Emulsões sem e com o extrato de A. sisalana 1,0%  mantiveram-se 

estáveis durante 90 dias, apresentando comportamento reológico desejável para 

um cosmético de uso tópico: pseudoplastico e tixotrópico. A emulsão contendo 

o extrato de A. sisalana apresentou-se segura após os estudos clínicos. 

Verificou-se que a adição do extrato a formulação fotoprotetora aumentou 

estatisticamente o FPS quando comparada a formulação sem o extrato com 

proteção contra radiação UVA, comprimento de onda crítico, absorção da luz 

visível e azul e enquadram-se quanto as exigências da legislação atual para 

protetores solares. Diante dos resultados apresentados o resíduo sólido de A. 

sisalana pode ser indicado como componente de formulações cosméticas 

fotoprotetoras e antioxidantes. 

Palavras-Chave: Sisal; Agave sisalana; antioxidante; cosméticos; Fotoproteção. 



ABSTRACT 

Sisal is the main hard fiber produced in the world. In the chemical composition of 

the Agave sisalana residue, carbohydrates, saponins and phenolic compounds 

are found, which are used in the cosmetic industry with antioxidant and 

photoprotective activities. This work aimed to develop a multifunctional 

formulation with antioxidant and photoprotective activities from the industrial 

residue of A. sisalana. An ultrasonic extraction of the solid plant material was 

performed, varying the concentrations of the extracting agent (50% ethanol/water 

(v/v), 80% ethanol/water (v/v) and 100% ethanol). The extract with the highest 

yield was chemically characterized and evaluated for in vitro antioxidant activity. 

Ten photoprotective formulations were prepared varying the component 

concentrations and the shear time. The A. sisalana extract at a concentration of 

1.0% was incorporated into the most stable formulations and their preliminary 

and accelerated stability was evaluated and the emulsions were investigated for 

safety. The photoprotective formulations containing or not the extract that were 

stable after 90 days, had their in vivo Sun Protection Factor, UVA Protection 

Factor, critical wavelength, and protection against visible and blue light 

determined. Ultrasound extraction using 50% ethanol/water (EH 50) as extractor 

vehicle showed the best yield. The extract exhibited a good concentration of 

phenolic compounds and showed in vitro antioxidant activity at different stages 

of the oxidative cascade. Emulsions without and with 1.0% A. sisalana extract 

remained stable for 90 days, presenting a desirable rheological behavior for a 

cosmetic for topical use: pseudoplastic and thixotropic. The emulsion containing 

A. sisalana extract proved to be safe after clinical studies. It was verified that the 

addition of the extract to the photoprotective formulation statistically increased 

the SPF when compared to the formulation without the extract with protection 

against UVA radiation, critical wavelength, absorption of visible and blue light and 

they fit in with the requirements of current legislation for sunscreens. In view of 

the results presented, the solid residue of A. sisalana can be indicated as a 

component of photoprotective and antioxidant cosmetic formulations. 

 

Keywords: Sisal; Agave sisalana; antioxidant; cosmetics; Photoprotection. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

Uma fração da radiação eletromagnética emitida pelo sol está na faixa 

ultravioleta (UV) com comprimento de onda entre 100 nm e 400 nm. Apenas uma 

pequena porção deste espectro é transmitida para a superfície da Terra (FLOR; 

DAVOLOS; CORREA, 2007). Devido ao seu potencial energético, é capaz de 

induzir mudanças na expressão gênica e promover o fotoenvelhecimento e 

fotocarcinogênese (WANG et al., 2016).  

O câncer de pele é o mais frequente no Brasil e no mundo, e corresponde 

a 27% de todos os tumores malignos do país. A previsão do Instituto Nacional 

do Câncer é de que, o número de casos novos de câncer de pele não melanoma 

esperados no Brasil, para cada o triênio 2020-2022, será de 83.770 em homens 

e de 93.170 em mulheres. O melanoma, forma mais grave da doença é 

responsável por 8,5 mil casos novos no Brasil (INCA, 2022). Este número 

poderia ser reduzido com a adesão de diferentes medidas de fotoproteção (SBD, 

2022). 

Protetores solares são produtos formulados em diferentes formas 

farmacêuticas, para uso corporal, facial e capilar, com a finalidade de diminuir a 

ação da radiação UV sobre a pele e cabelos. Em sua composição são 

adicionados filtros solares. Atualmente, 36 filtros UV estão listados para uso, 

destes, 34 filtros orgânicos e dois inorgânicos (BRASIL, 2022).  

Pesquisas na área cosmética têm sido realizadas com matérias-primas 

vegetais que possuem atividade fotoprotetora, a fim de reduzir a utilização dos 

filtros solares sintéticos e obter formulações seguras, eficazes e sustentáveis.  

Entre as principais respostas à radiação UV, as plantas desencadeiam a 

biossíntese de uma série de constituintes fitoquímicos relacionados à defesa, 

muitos dos quais são metabólitos secundários. Polifenois, flavonoides, terpenos, 

catequinas e alcaloides são exemplos destas classes de produtos naturais que 

apresentam atividade fotoquimiopreventiva (BALDISSEROTTO et al., 2018; 

JENKINS, 2009; NAPAGODA et al., 2016; REUTER, MERFORT, SCHEMPP, 

2010). 

Na área cosmética, diferentes pesquisas têm sido desenvolvidas com 

plantas cuja composição química apresenta compostos fenólicos, atribuindo à 

atividade antioxidante desses metabólitos possíveis propriedades fotoprotetoras 
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(CRETU; MORLOCK, 2014; DAHER et al., 2014; FERNANDES, 2017; HONG et 

al., 2012; JARZYCKA et al., 2013; MARTINS et al., 2016; NAPAGODA et al., 

2016) antioxidante e antienvelhecimento (HWANG et al., 2017; KANG et al., 

2010; KIM et al., 2012; LEE et al., 2016; LIMTRAKUL, 2016). 

Agave sisala Perrine, conhecida popularmente como sisal, é uma planta 

originária do México, adaptada na Caatinga brasileira. Essa espécie apresenta 

grande interesse econômico porque é considerada importante fonte de fibras 

utilizadas para produção de cordas e artesanatos. No entanto, apenas uma 

pequena proporção das folhas do sisal (4%) é usada para a obtenção de fibras, 

sendo 96% considerados resíduo industrial que ficam depositados nos locais de 

produção da planta causando danos ambientais (BARRETO et al.; 2017; 

DUNDER et al., 2013; WANG et al., 2014). 

A utilização dos resíduos de sisal no Brasil ainda é pouco explorada, 

apesar de sua indicação como suplemento de fertilizante orgânico e alimentos 

para ruminantes, bem como para o fornecimento de matéria-prima para a 

produção de corticosteroides (SANTOS; BRANCO, 2014). Barreto e 

colaboradores (2017) estudaram a aplicação do resíduo industrial do sisal para 

o desenvolvimento de matéria-prima e formulações cosméticas com ação 

hidratante. Esses resultados motivaram o estudo desse resíduo no tocante à 

obtenção de um extrato rico em polifenois e, devido à atividade desses 

metabólitos, desenvolver formulações com propriedades antioxidante e 

fotoprotetora.   

Esta pesquisa está fundamentada: i) no uso de matéria-prima vegetal 

obtida a partir de um resíduo industrial; ii) na utilização de polifenois que 

conhecidamente apresentam atividades antioxidante e fotoprotetora e, que 

quando associados aos filtros solares comumente utilizados pela indústria 

cosmética podem reduzir a concentração dos mesmos na formulação, 

minimizando o potencial fotossensibilizante dos filtros solares sintéticos e custo 

da formulação; iii) na diminuição do impacto ambiental com o uso do resíduo 

industrial do sisal; iv) na contribuição com o desenvolvimento sustentável e 

agregar valor à cadeia produtiva de Agave sisalana, e, v) nos benefícios 

socioeconômicos para as comunidades que cultivam esta planta. 
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2 FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

2.1 MATÉRIAS-PRIMAS VEGETAIS E SUAS APLICAÇÕES COMO ATIVOS 

ANTIOXIDANTES E FOTOPROTETORES 

O metabolismo secundário (ou especializado) compreende produtos 

naturais com função de contribuir com a perpetuação da espécie e adequação 

da planta ao dinâmico e interativo ambiente que a cerca. Estes incluem 

polifenois, saponinas, esteróides, compostos organossulfurados, vitaminas, 

entre outros. São importantes em todo o processo de desenvolvimento da planta 

e sua síntese está aumentada em condições de estresse, como as causadas por 

excesso de radiações solares. Grande parte desses metabólitos assumem o 

papel de mitigar o estresse oxidativo e os possíveis danos da radiação UV 

(FORNI et al., 2019).  

Metabólitos especializados podem interagir com a radiação solar de 

diferentes modos: os fenilpropanóides e seus glicosídeos e os bioflavonóides 

podem absorver efetivamente radiações ultravioletas A (UVA) e radiações 

ultravioletas B (UVB) devido à sua estrutura molecular consistindo em aromático 

condensado - anéis de 5 e 6 carbonos com vários grupos hidroxila (OH). Além 

disso, a presença de frações glicosil em metabólitos especiais favorece aumento 

na fotoestabilidade. Os estilbenos, catequinas, flavonóides e terpenóides 

protegem moléculas e estruturas da planta contra os danos de espécies reativas 

de oxigênio (EROs), formadas após a reação de UV com matéria orgânica em 

presença de oxigênio molecular (fotorreações tipo II). Os heterociclos contendo 

nitrogênio e os terpenóides podem usar energia da radiação UV, visível ou 

infravermelha para promover reações fotoquímicas, como a fotossíntese ou 

síntese de polímero contendo terpenóide e polifenol. Este sistema de proteção 

UV em plantas e organismos se assemelha à barreira fotoquímica cutânea de 

humanos (KOSTYUK et al., 2018). 

Pesquisas realizadas com diferentes espécies vegetais contendo em sua 

composição química compostos polifenóis, apresentaram atividades 

antioxidante e fotoprotetora (AGUILERA et al., 2021; CRETU; MORLOCK, 2014; 

DAHER et al., 2014; DE LIMA CHERUBIM et al., 2019; FERNANDES, 2017; 

HONG et al., 2012; HUBNER et al., 2019; JARZYCKA et al., 2013; MARTINS et 

al., 2016; NAPAGODA et al., 2016; OLIVEIRA et al., 2020). Esses constituintes 
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especializados são promissores como protetores solares porque podem 

absorver na região UVB e/ou UVA (VIOLANTE et al., 2008, 2009), diminuem a 

inflamação, o estresse oxidativo e efeitos prejudiciais causados ao DNA das 

células cutâneas (DE LIMA CHERUBIM et al., 2019; GIAMPIERI et al., 2012; 

YAROVAYA et al., 2021).  

Os polifenois constituem uma grande classe de fitoquímicos encontrados 

em plantas comestíveis e medicinais. Esses metabólitos podem ser encontrados 

em diferentes partes de plantas e dentre suas principais atividades biológicas 

tem-se a proteção contra estressores biológicos, vírus, bactérias e fungos e 

auxiliar no processo de adaptação à mudança de ambiente, transdução de sinal 

celular ou expressão gênica (RATZ-ŁYKO et al., 2015). 

Na literatura, podem ser encontradas diferentes classificações de grupos 

de polifenois com características estruturais particulares, tais como: fenóis 

simples, ácidos fenólicos, flavonóides, quinonas, cumarinas, lignanas, estilbenos 

e, taninos (ZILLICH et al., 2015).  

A estrutura geral dos polifenois é representada pela presença de um anel 

fenólico de caráter hidrofóbico (Figura 1) e um ou mais grupos de natureza 

hidrofílica, o que torna possível a interação com outras biomoléculas, 

especialmente proteínas, através de interações como forças van der Waals, 

interação de ligação de hidrogênio ou dipolo-dipolo. Essa estrutura e suas 

propriedades físico-químicas constituem a base de sua atividade biológica na 

pele (DE LIMA CHERUBIM et al., 2019; ZILLICH et al., 2015).  

 

Figura 1 – Estrutura química dos fenóis. 

 
Autoria: Própria. 
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A presença de hidroxila, ligada ao anel aromático, age como hidrogênio 

ou agente doador de elétrons, cedendo-o a um radical livre ou a outras espécies 

reativas conferindo a esse metabólito atividade antioxidante. Além de sua 

capacidade antioxidante, alguns apresentam propriedades quelantes de metais 

como cobre e ferro (BOSCH et al., 2015; RATZ-ŁYKO et al., 2015). A capacidade 

de quelar íons metais é benéfica para a inibição dos processos inflamatórios e 

do funcionamento dos vasos capilares. Os polifenois podem ainda atuar sobre 

as enzimas lipoxigenase, ciclooxigenase, hialuronidase, colagenase, elastase e 

tirosinase contribuindo para a redução das modificações na pele sob a influência 

de enzimas envolvidas na remodelação do tecido conjuntivo (THRING, et al., 

2009). 

Os polifenois podem ocorrer tanto na forma de moléculas simples tais 

como ácidos fenólicos, ou como compostos altamente polimerizados como os 

taninos. Por outro lado, grupos hidroxi e polifenois podem ser metilados, 

sulfonados, acilados por ácidos arilo ou alifáticos e glicosilados por açúcares 

(glicose, galactose, ramnose, xilose e arabinose) e ácidos de açúcar (ácido 

galacturônico ou ácido glucurônico). A maioria dos polifenois enquanto 

heterosídeos ocorrem na forma de beta-O-glicosídeo ou 1-6, 1-2 ou 1-4 alfa O-

glicosídeos ligados ao anel aromático através do grupo OH (Figura 2) (RATZ-

ŁYKO et al., 2015). 

 

Figura 2 - Estrutura química dos principais polifenois encontrados em plantas. 

 

 
Onde: (a)Taninos;(b) Glicose; (c) Ácido galacturônico; (d) O-glicosídeo. Autoria: Própria 
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As moléculas contendo grupamentos polifenol podem absorver radiação 

UV em intervalo de 240 nm a 285 nm e de 300 nm a 550 nm. Após a absorção 

da energia quântica, tornam-se excitadas e ao retornarem ao estado inicial, 

emitem o excesso de energia sob a forma de radiação infravermelha, o que é 

possível devido a presença de duplas ligações que permitem o deslocamento do 

elétron a um menor nível de energético (VIOLANTE et al., 2008, 2009). Além de 

fornecer um fator de proteção ao longo do espectro de UV, essas moléculas 

também podem apresentar atividades anti-inflamatória e de imunomodulaçao, 

reparo de DNA e, atuar como antioxidantes sobre os radicais livres (LEE; KIM; 

KIM, 2014; ZILLICH et al., 2015) (Figura 3). 

  

Figura 3 - Principais estratégias de fotoproteção dos derivados fitoquímicos 
contra fotodanos induzidos por UV. 

 
Fonte: Adaptado de Bosch et al., 2015.  

 

Radicais livres são átomos ou moléculas produzidos durante os processos 

metabólicos e atuam como mediadores transferindo elétrons em várias reações 

bioquímicas. Essas moléculas apresentam um papel importante no metabolismo 

orgânico como na produção de energia, fagocitose, regulação do crescimento 

celular, sinalização intercelular e síntese de substâncias biológicas importantes. 

São produzidos endogenamente (através de organelas citoplasmáticas que 

metabolizam oxigênio, nitrogênio e cloro), ou adquiridos de forma exógena 
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através da radiação solar, cigarro, poluição ambiental etc. e o excesso gera o 

estresse oxidativo (ALVES et al., 2010). 

O metabolismo do oxigênio (O2), gera a maioria dos radicais livres que são 

conhecidos pelo termo espécies reativas de oxigênio e encontrados em todos os 

sistemas biológicos (ALVES et al., 2010). O excesso de radicais livres pode 

neutralizar a capacidade de defesa e o sistema antioxidante, prejudicando as 

biomoléculas essenciais na célula, oxidando lipídios de membrana, proteínas 

celulares, carboidratos, DNA e enzimas (FAROOQ et al., 2020; PISOSCHI et al., 

2016).  

Em condições fisiológicas do metabolismo celular aeróbio, o O2 sofre 

redução tetravalente, com aceitação de quatro elétrons, resultando na formação 

de H2O. Durante esse processo são formados intermediários reativos, como os 

radicais superóxido (O2-.), hidroperoxila (HO2.) e hidroxila (OH•), e o peróxido de 

hidrogênio (H2O2). Normalmente, a redução completa do O2 ocorre na 

mitocôndria, e a reatividade das EROs é neutralizada com a entrada dos quatro 

elétrons (FERREIRA; MATSUBARA, 1997). 

A célula possui um sistema de defesa para combater os radicais livres, 

prevenindo ou regenerando os danos oxidativos. Esse sistema é constituído por 

glutationa reduzida (GSH), superóxido-dismutase (SOD), catalase, glutationa-

peroxidase (GSH-Px), glutationa-redutase (GSH-Rd), e vitamina E (ALVES et al., 

2010; MORAIS et al., 2018; PISOSCHI et al., 2016). Essas substâncias 

presentes naturalmente em nosso organismo e em alimentos são responsáveis 

pela proteção do mesmo contra os danos oxidativos. (CHORILLI, LEONARDI, 

SALGADO., 2007). 

No metabolismo aeróbio a formação de uma série de reações pode 

resultar espécies reativas de oxigênio e nitrogênio (Figura 4) (BARBOSA, 

MEDEIROS, AUGUSTO, 2006). 
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Figura 4 - Esquema das reações e respectivas enzimas (em azul) envolvidas na 
formação de espécies reativas de oxigênio e nitrogênio.  

 
Legenda: NOS: óxido nítrico sintase; SOD: superóxido dismutase; GPx: glutationa peroxidase; 
Prx: peroxirredoxinas; GR: glutationa redutase; TrxR: tiorredoxina redutase; Trx: tiorredoxina; 
GSH: glutaiona reduzida; GSSG: glutationa oxidada (dímero). Fonte: Adaptado de Barbosa, 
Medeiros, Augusto, (2006). 

 

Existem diversos métodos para verificar a atividade antioxidante in vitro 

de substâncias biologicamente ativas que avaliam a cascata oxidativa do início 

ao final. São eles: avaliação da capacidade antioxidante total (CAT); avaliação 

da capacidade do poder redutor; avaliação da capacidade do sequestro do 

radical 2,2-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH); sequestro do radical 2,2′-Azino-bis 

(ácido 3-etilbenzotiazolina-6-sulfonico) (ABTS+); quelação de íons cobre (Cu2+); 

quelação de íons ferro (Fe2+); avaliação da atividade de sequestro de radical 

hidroxila (OH•). Estes testes são necessários para a seleção inicial de 

substâncias (naturais ou sintéticas), que podem ser utilizadas no 

desenvolvimento de fármacos ou produtos cosméticos. Entretanto, devido aos 

diferentes tipos de radicais livres e as suas diversas formas de atuação nos 

organismos vivos, dificilmente existirá um único método para avaliar a atividade 

antioxidante precisa e quantitativamente de um composto (ALVES et al., 2010). 
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Face ao exposto, é notável a capacidade dos polifenois atuarem como 

antioxidantes e fotoprotetores. Dessa forma, torna-se coerente estudar espécies 

vegetais que apresentam em sua composição química polifenois e, avaliar seu 

potencial como ingrediente com ação antioxidante e fotoprotetora.   

 

2.2 AGAVE SISALANA  

 

Agave sisalana é uma planta originária do México, mas no século 19 se 

espalhou para os países da África, Ásia, América, como, USA, Brasil, Flórida e 

nas Ilhas do Caribe. No Brasil, as primeiras plantações comerciais de sisal são 

datadas no final da década de 1930 e na década de 1960, a produção no Brasil 

foi acelerada e atualmente é o principal produtor mundial de fibras de sisal 

(SINDIFIBRAS, 2019). 

O gênero Agave inclui 210 espécies que estão em regiões tropicais e 

subtropicais do mundo, principalmente em ambientes desérticos, secos e 

semiáridos. Apresenta-se resistente à seca e com grande potencial para uso em 

regiões com baixa pluviosidade (EMBRAPA, 2010).   

A Agave sisalana Perrine ex Engelmann pertence família Agavaceae 

(Asparagaceae) também é conhecida como Sisalou Sisal Hemp. Sua principal 

utilização consiste na extração das fibras contidas em suas folhas, dando origem 

à principal fibra dura produzida no mundo, contribuindo com mais da metade da 

produção comercial de todas as fibras desse tipo. A Agave é cultivada em grande 

escala para produção de fibras na África Oriental, Brasil, Índia e vários países da 

Ásia e tem grande importância não só no contexto econômico, mas também em 

aspecto social (BARRETO et al., 2020; EMBRAPA 2010; TEWARI; TRIPATHI; 

ANJUM, 2014). 

A. sisalana é um arbusto perene de 2 metros de altura com folhas rígidas 

e semelhantes a espadas que se estendem a partir da roseta basal (Figura 5 A). 

As folhas têm cerca de 10 centímetros de largura e até 1,5 metro de comprimento 

com espinha dorsal marrom afiada até o fim, e cor cinza-verde. Uma 

inflorescência ramificada sobrepõe-se a um talo de flor de 7 m a 9 m de altura 

com flores verde-amareladas de até 7 centímetros de largura (Figura 5 B). 

Possuem frutas e cápsula oblonga com sementes pretas. As plantas geralmente 

são estéreis e morrem após a primeira florada. Pequenas plântulas (bulbils) 
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formam-se na inflorescência que caem no chão após a floração e formam-se 

novas plantas. A planta tem uma vida útil de cerca de 7 a 10 anos (TEWARI; 

TRIPATHI; ANJUM, 2014).  

Figura 5 - Planta e Inflorescência de Agave sisala. 

 

 

Onde: A – Planta e B - Inflorescência de Agave sisala. Autoria: própria.                          

 

Estudos da composição química do resíduo de A. sisalana, apontaram a 

presença de diferentes carboidratos (BARRETO et al., 2017; MARAN; PRIYA, 

2015; SANTOS et al., 2013; ZHANG; LIU; LIN, 2013; ZHANG; LIU; LIN, 2014), 

saponinas (RIBEIRO et al., 2013) e compostos fenólicos (BARRETO et al. 2017; 

CHEN et al., 2009). Esses metabólitos são de grande importância para as 

indústrias cosmética e farmacêutica (BARRETO et al., 2017; FUTRAKUL; 

KANLAYAVATTANAKUL; KRISDAPHONG, 2010; RIBEIRO et al., 2013; 

RIBEIRO et al., 2015; ZHANG; LIU; LIN, 2013; ZHANG; LIU; LIN, 2014). 

Sapogeninas esteróides como a Hecogenina, presentes nas folhas de A. 

sisalana, fornecem o material de partida na indústria farmacêutica para produção 

de hormônios esteroidais (CERQUEIRA et al., 2012). Na China, a licogenina e a 

tigogenina das espécies Agave são usadas como precursores industriais para a 

síntese parcial de fármacos esteroidais (WANG et al., 2014). A partir de 

hecogenina obtém-se a cortisona. Três saponinas esteroidais, dongnosídios C, 

D e E foram isoladas e caracterizadas a partir dos resíduos fermentados secos 

A B 
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de suco de folhas de A. sisalana além de dongnosídeo B e A que também foram 

relatados (DING et al., 1993).  

A planta de sisal é geralmente constituída pela fibra e haste. A fibra é 

amplamente utilizada e fornece entre 4% e 5% do peso fresco, e o restante, 

considerado descarte, é composto principalmente de água, tecido 

parenquimatoso, celulose, fibras e vários compostos e componentes inorgânicos 

relacionados aos metabolismos primário e secundário da planta. Este material é 

comumente descartado nos locais de obtenção das fibras, usualmente nas 

fazendas que cultivam o sisal (ADE-AJAYI et al., 2011; BARRETO et al., 2020; 

SANTOS et al., 2015).  

Apesar de indicação de uso como suplemento de fertilizante orgânico e 

alimentos para ruminantes, bem como o fornecimento de matéria-prima para a 

produção de corticosteroides (WANG et al., 2014), formação de biocompósitos 

poliméricos (GUAMBO et al., 2020), biomateriais de sutura para a reparação de 

feridas (ZUCCARELLO et al., 2021) e do conhecimento do seu potencial 

antioxidante (BARRETO et al., 2020) e hidratante (BARRETO et al., 2017) 

historicamente a utilização do resíduo de sisal ainda é pouco explorada (ADE-

AJAYI et al., 2011).  

O sisal é uma cultura de grande importância para o semiárido brasileiro, 

adaptada às condições dessa região (baixo índice pluviométrico) e gerador de 

emprego e renda. O cultivo do sisal e a retirada das fibras ainda são arcaicos, 

não usam tecnologias avançadas. Somado a isso, o baixo valor pago pela fibra, 

o reduzido índice de aproveitamento da planta (somente 3 a 5% das folhas 

colhidas são convertidas em produto comercial), a concorrência com as fibras 

duras sintéticas, o elevado custo inicial para implantação e manutenção da 

lavoura e a falta de variedades mais produtivas tem colaborado para o declínio 

da cultura no Semiárido (FREITAS et al., 2018). 

Estratégias para alavancar essa produção consistem no investimento 

tecnológico no manejo da cultura e no aproveitamento do subproduto. Esse 

resíduo ainda é abundante e barato e o seu aproveitamento beneficia a indústria 

alimentícia, cosmética e medicamentos, além de minimizar os impactos 

ambientais e econômicos do seu descarte. 

O resíduo de A. sisala apresenta polifenois com comprovada atividade 

antioxidante (BARRETO, 2017). Portanto, esta pesquisa buscou avaliar o 
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resíduo das folhas do sisal com foco em uma fração rica em polifenóis para uso 

em formulações cosméticas com ação antioxidante e fotoprotetora.  

 

2.3 IMPACTOS DAS RADIAÇÕES SOLARES NA PELE  

 

As radiações UVA e UVB provocam alterações clínicas na pele como 

rugas, queimaduras solares, supressão imunológica, câncer e envelhecimento 

precoce da pele (fotoenvelhecimento). Essas radiações estimulam a produção 

de fator nuclear Kappa B (NF-κB) e mediadores inflamatórios como as 

Interleucina-1β (IL-1β), IL-6 e fator de necrose tumoral- α (TNF-α) que promovem 

sinergicamente o acúmulo de EROS, aumentam a expressão de 

metaloproteinases da matriz (MMPs), levando ao aparecimento de eritema e 

edema, em resposta à inflamação. Imunossupressão generalizada que leva à 

carcinogênese tem sido relatada após exposições acumulativas à radiação UV 

(STREILEIN et al., 1994) (Figura 6). 

 

Figura 6 - Efeitos imunossupressores da radiação UV. 

 
Autoria: Própria. 
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A radiação UVB é absorvida principalmente na epiderme, desencadeia 

mediadores pró-inflamatórios e estimula a expressão de MMPs que degradam a 

matriz extracelular (ECM) e, em última análise, resulta no envelhecimento 

cutâneo. A radiação UVA atinge mais intensamente a derme, gera espécies 

reativas de oxigênio, induz a síntese de MMPs e causa mutação de DNA 

mitocondrial. O excesso de radiações UV pode inibir as atividades das enzimas 

antioxidantes, provocar alterações nos sistemas antioxidantes de defesa e, 

finalmente, levar ao dano oxidativo na pele. O estresse oxidativo induzido por UV 

ativa a via de sinalização da proteína quinase ativada por mitógeno (MAPK) e, 

em seguida, induz a proteína ativadora 1 (AP-1), resultando em maior ativação 

de citocinas, como interleucinas e fator de necrose tumoral-α (TNF-α) (WANG et 

al., 2016; VIJAYAKUMAR et al., 2020) (Figura 7).  

A Figura 7 ilustra os danos provocados devido a absorção das radiações 

ultravioletas na pele, as defesas antioxidantes naturais da pele e aquelas obtidas 

pelas plantas.  

 

Figura 7 - Fotoreações e defesas ao dano solar naturais e fitoquímicas. 

 

Autoria: Adaptado de Saraf; Kaur, 2010. 

 



33 
 

Até recentemente os danos causados à pele pelas radiações solares eram 

atribuídos quase que exclusivamente pela radiação ultravioleta. No entanto, 

pesquisas evidenciaram que a radiação infravermelha (IV) e a luz visível (Vis) 

também podem contribuir para o envelhecimento extrínseco da pele (DONG et 

al., 2019, LIEBEL et al., 2012; MANN et al., 2019; NAKASHIMA; OHTA; WOLF, 

2017, OPLÄNDER et al., 2011, VANDERSEE et al., 2015; WORTZMAN; 

NELSON, 2021).     

A radiação infravermelha, dividida em IV-A, IV-B e IV-C, é responsável por 

51% da radiação solar total que atinge a pele (Mc DANIEL et al, 2015; DE ASSIS 

et al., 2021). A radiação IV-A regula centenas de genes na pele, com função na 

homeostase da matriz extracelular (ECM), apoptose, crescimento celular e 

respostas ao estresse. As radiações IV-B e IV-C são as principais responsáveis 

pelo aumento da temperatura da pele associada à exposição solar, e 

relacionadas não somente à destruição de colágeno e elastina da pele como ao 

calor, que é caracterizado pelo aumento na expressão de MMP, enzimas que 

degrada colágeno e elastina (Mc DANIEL et al, 2015). 

 

Figura 8 - Espectro de radiação solar que atinge a superfície da Terra: radiação 
ultravioleta UVB (290 – 320 nm) e UVA (320 – 400 nm), luz visível (400 – 750 
nm), e radiação infravermelha (750 nm –1mm). 

 

         Autoria: Própria 

 

O espectro visível intermediário (Vis 400-760 nm) (Figura 8) foi 

considerado inofensivo por muito tempo, embora este apresente uma irradiância 

espectral global em uma latitude de 45°N ao meio-dia solar, pico em torno de 

500 nm (MANN et al., 2019). É responsável por 47% da energia solar que atinge 
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a pele (WORTZMAN; NELSON, 2021). Algumas indicações preliminares 

associam a luz visível à regulação positiva da expressão de MMPs, danos ao 

DNA e proliferação de queratinócitos.  

A luz visível pode causar ruptura da barreira da pele, inflamação e 

envelhecimento prematuro da pele e, a maioria dos danos ocorrem devido à 

exposição ao espectro de luz azul, que representa os comprimentos de onda da 

luz visível mais curtos e mais altos e dessa forma são capazes de penetrar 

profundamente na pele (WORTZMAN; NELSON, 2021). A hemoglobina e a 

melanina da epiderme são altamente absorventes da luz visível. A penetração 

máxima da luz azul é de 0,07–1,0 mm (SADOWSKA; NARBUTT; LESIAK, 2017). 

No entanto, a pele é exposta à luz visível durante quase todo o dia e os efeitos 

cumulativos dessa podem resultar em danos à pele que contribuem para o 

envelhecimento precoce da desta (LIEBEL et al., 2012). A luz visível de alta 

energia, induz a hiperpigmentação, em particular em indivíduos com pele escura. 

Além disso, a luz visível (400-700 nm) e a radiação UVA1 (340-400 nm) atuam 

sinergicamente na pigmentação da pele e eritema solar (MANN et al., 2019).    

A luz azul induz um efeito anti-inflamatório e efeito antiproliferativo; assim, 

pode ser benéfica para doenças inflamatórias crônicas da pele como dermatite 

atópica, eczema e psoríase. Sabe-se ainda que tem uma ação positiva no 

tratamento da acne vulgar, crescimento capilar e redução do prurido. Por outro 

lado, existem alguns estudos indicando os efeitos negativos da luz azul, como 

aumento do estresse oxidativo, redução da capacidade antioxidante dos 

fibroblastos, dessincronização do ritmo noturno das células, e aumento da 

resposta inflamatória (DONG et al., 2019; NAKASHIMA; OHTA; WOLF, 2017; 

OPLÄNDER et al., 2011; SADOWSKA; NARBUTT; LESIAK, 2017; VANDERSEE 

et al., 2015). 

No interior das células da pele, a exposição à luz azul induz a formação 

de enzimas MMPs que degradam o colágeno. Embora os efeitos biológicos não 

tenham sido totalmente elucidados, o uso generalizado de dispositivos de diodo 

emissor de luz (LED), incluindo o uso de smartphones, tablets e computadores, 

têm contribuído para a exposição cumulativa e com consequências a longo prazo 

para a saúde dos olhos e da pele. A exposição à luz visível artificial induz 

substancialmente danos mitocondriais, alterações nos fibroblastos, aumento da 

produção de EROs, geração de citocinas pró-inflamatórias (IL-6, IL-1, TNF-α) e 
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expressão de MMP-1 de forma dose-dependente (LIEBEL et al., 2012; 

WORTZMAN; NELSON, 2021).  

O aumento da produção de moléculas reativas e, com isso, o incremento 

do estresse oxidativo é resultado da incidência de todas as radiações solares na 

pele e está ligado aos fotodanos e ao fotoenvelhecimento (Figura 9) (MC DANIEL 

et al, 2015). 

 

Figura 9 – Foto danos e fotoenvelhecimento provocado pelas radiações solares. 

 

Fonte: Adaptado de Mc Daniel et al, 2015. 

 

Dessa forma, metabólitos presentes em matérias-primas de origem 

vegetal podem mitigar os danos causados pelas radiações e radicais livres: 

inibindo reações de radicais livres induzidas por UV nas células da pele e na 

matriz extracelular; protegendo lipídios antioxidantes da superfície da pele, tais 

como alfa-tocoferol, coenzima Q10, e esqualeno; induzindo sistemas 

antioxidantes endógenos em queratinócitos e fibroblastos; atenuando as 

respostas inflamatórias em células cutâneas imunológicas 

(queratinócitos/leucócitos/células dentríticas); modulando o estresse metabólico 

e proliferativo excessivo induzido por resposta UV e, reduzindo a 

imunossupressão relacionada com UV (imunomodulação) (KOSTYUK et al., 

2018; LORIGO; CAIRRAO, 2019). No entanto, para esses biocompostos 

vegetais atuarem como descritos acima devem ser veiculados em formulações, 
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como por exemplo, formulações fotoprotetoras que tem como principal função 

minimizar as ações deletérias da radiação solar. 

 

2.4 PROTETORES SOLARES  

 

Os protetores solares ou fotoprotetores são produtos formulados a partir 

da associação dos filtros solares, considerados ingredientes ativos, com veículos 

como soluções oleosas, aerossóis, emulsões e géis. Essa associação forma 

diversos produtos finais, com diferentes espectros de ação contra a radiação 

solar, sensorial, fotoestabilidade, entre outros aspectos. O objetivo dos 

protetores solares é proteger contra os efeitos nocivos das radiações UVA e UVB 

na pele saudável. Estes devem ser aplicados antes da exposição ao sol (2 

mg/cm²) e, reaplicado a cada duas horas (MANCEBO; HU; WANG, 2014; 

PETERSEN; WULF; 2014). 

Os filtros solares são moléculas ou complexos moleculares responsáveis 

por promover fotoproteção contra as radiações ultravioleta dos tipos A e B e luz 

visível, de acordo com seus espectros de ação (MORGANROTH, LIM, 

BURNETT, 2013). 

A resolução RDC N° 69, de 23 de março de 2016 (BRASIL, 2016) dispõe 

sobre o "REGULAMENTO TÉCNICO MERCOSUL SOBRE LISTA DE FILTROS 

ULTRAVIOLETAS PERMITIDOS PARA PRODUTOS DE HIGIENE PESSOAL, 

COSMÉTICOS E PERFUMES", foi revogada recentemente pela RDC 600 de 

fevereiro de 2022 (BRASIL 2022). Na lista estão relacionados filtros solares com 

proteção UVA, UVB ou contra ambas as radiações que podem ser utilizados no 

Mercosul.  

Os filtros inorgânicos, dióxido de titânio e óxido de zinco, atuam 

absorvendo (dependendo do tamanho da partícula), espalhando e refletindo as 

radiações UV. Os benefícios desses agentes incluem sua fotoestabilidade, baixa 

alergenicidade, e ampla proteção contra os raios UVA e UVB. O dióxido de titânio 

apresenta melhor proteção UVB, enquanto o óxido de zinco oferece melhor 

cobertura contra a UVA. Para melhorar a aceitabilidade cosmética, eles são 

micronizados, resultando em um produto mais transparente que apresenta boa 

compatibilidade com a pele (MANCEBO; HU; WANG, 2014).  
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Os filtros solares orgânicos representam a maior parte das moléculas 

utilizadas em produtos para proteção solar. Essas moléculas absorvem as 

radiações em um comprimento de onda e as convertem em outros menos 

prejudiciais ao organismo (RADICE et al., 2016). Podem absorver a radiação 

UVA, UVB ou ambas (MANCEBO et al., 2014; MORGANROTH, LIM, BURNETT, 

2013). 

A Figura 10 representa o mecanismo de ação dos filtros solares físicos e 

químicos. Filtros orgânicos absorvem energia da radiação UV, causando a 

excitação dos elétrons. Ao retornar ao estado fundamental, a energia é liberada 

na forma de calor ou luz. A transição de volta ao estado fundamental tem o 

potencial de causar modificações químicas, resultando em filtros que são menos 

eficazes na filtragem de luz UV. Filtros inorgânicos podem absorver, refletir e 

espalhar a luz UV. 

 

Figura 10 - Mecanismo de ação dos filtros solares.  

 
Fonte: Adaptado de Mancebo et al., 2014 

 

Durante e após o desenvolvimento de uma formulação fotoprotetora, 

diferentes metodologias in sílico, in vitro e in vivo, são utilizadas para avaliar a 

atividade fotoprotetora.  

O método in sílico é resultante de modelos matemáticos computacionais 

e tem sido utilizado como ponto de partida para o desenvolvimento de protetores 

solares. O FPS é obtido por meio de expressões matemáticas (OSTERWALDER, 
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SCHÜTZ, VOLLHARDT, 2018). Existem alguns programas disponíveis como o 

Sunscreen Simulator, BASF e o DSM Sunscreen Optimizer, que permitem ao 

formulador simular quali e quantitativamente combinações de filtros solares 

predizendo o provável FPS da formulação, FPUVA e comprimento de onda 

crítico. É um método muito utilizado no início do desenvolvimento, onde são 

testadas as possíveis combinações dos filtros solares antes da manipulação da 

formulação. Esse teste é rápido e apresenta baixo custo, reduz muito o tempo 

desta fase do desenvolvimento.  

A determinação do FPS in vivo é o procedimento mais complexo e 

apresenta protocolos que utilizam uma luz padronizada que simula a luz solar. 

Recentemente tem se utilizado a ISO 24444 para avaliação do FPS in vivo (ISO 

24444:2010; ISO 244444:2019). A Resolução – RDC 269 de 10 de março de 

2022 (BRASIL, 2022) define FPS como a “razão entre a dose de ultravioleta que 

causa uma resposta eritematosa mínima (MED) na pele protegida e na pele 

desprotegida”.,  

Para avaliar a proteção UVA, o método de espectroscopia de refletância 

difusa híbrida (H-DRS), in vivo/in vitro utiliza a espectroscopia de refletância 

difusa (DRS) em que apenas a faixa UVA pode ser avaliada pois a UVB é quase 

que completamente absorvida pela pele e a intensidade da radiação UVB é baixa 

para ser medida. Portanto, deve ser combinado com uma medição de 

transmitância in vitro para extrapolar na região UVB da curva de absorção e 

calcular o FPS (THROM et al., 2020).  

Esse método consiste em avaliar a proteção UVA conferida por um produto. 

Por método espectrofotométrico utilizando um substrato adequado para a 

aplicação da amostra. O teste se fundamenta na medida de transmitância da 

radiação UV pela amostra que é aplicada a um substrato apropriado e com 

rugosidade semelhante à da pele. As amostras são expostas a níveis 

determinados e controlados de radiação UV por meio do uso de uma fonte de 

irradiação especificada pelo método da The European Cosmetic and Perfumery 

Association (COLIPA). Devido a possíveis variações de resultados 

interlaboratoriais é utilizado o FPS in vivo para o ajuste matemático dos espectros 

de transmissão de radiação através de um coeficiente de multiplicação C. Durante 

a determinação do FPUVA é realizada também a avaliação do comprimento de 

onda crítico. O valor do comprimento de onda crítico (λc) para o produto teste é 
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definido como aquele comprimento de onda onde a área abaixo do espectro de 

absorbância para o produto irradiado de 290 nm a λc é 90% da integral do 

espectro de absorbância de 290 nm a 400 nm (IPclin, 2022).  

O fotoprotetores são classificados como produtos de grau 2 que devem ser 

registrados (BRASIL, 2012) e, portanto, para serem autorizados para 

comercialização necessitam apresentar para Anvisa os testes de FPS in vivo, 

determinação do nível de proteção da radiação UVA e o comprimento de onda 

crítico (BRASIL, 2022).  
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3 OBJETIVOS  

 

 

3.1 OBJETIVO GERAL 

 

Desenvolver formulações com atividades antioxidante e fotoprotetora 

contendo o extrato rico em polifenóis obtido do resíduo industrial de Agave 

sisalana. 

 

3.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

3.2.1 Obter o extrato rico em polifenois a partir do resíduo do sisal (Agave 

sisalana); 

3.2.2 Caracterizar quimicamente o extrato rico em polifenois; 

3.2.3 Avaliar a atividade antioxidante in vitro do extrato obtido por meio de 

diferentes metodologias;  

3.2.4 Desenvolver emulsões fotoprotetoras contendo ou não o extrato em 

estudo; 

3.2.5 Avaliar a estabilidade preliminar e acelerada das formulações 

desenvolvidas; 

3.2.6 Avaliar a segurança in vivo da formulação contendo o extrato rico 

em polifenóis;  

3.2.7 Avaliar a eficácia fotoprotetora in sílico da associação dos filtros 

solares utilizados nas formulações; 

3.2.8 Avaliar a eficácia fotoprotetora in vitro e in vivo das formulações 

contendo ou não o extrato rico em polifenóis. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

4.1 MATERIAIS 

 

4.1.1 Matérias-primas e reagentes  

Quando aplicável, a nomenclatura dos ingredientes foi apresentada de 

acordo com a International Nomenclature of Cosmetic Ingredient – INCI. 

Na etapa de extração e obtenção dos extratos de A. sisalana foram 

utilizados: água destilada, álcool etílico absoluto 99,5% PA (QELL, São Paulo, 

Brasil).,  

Para a caracterização dos extratos foram utilizados: ácido sulfúrico PA 

(Labsynth Produtos para Laboratórios Ltda, Diadema, Brasil), acetonitrila 

(Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), D-galactose (Sigma-Aldrich Brasil, São 

Paulo, Brasil), ácido gálico (CAQ -Casa da Química Indústria e Comércio, São 

Paulo, Brasil), ácido acético (Vetec Química Fina Ltda, Duque de Caxias, Brasil), 

reagente de Bradford (Bio-Rad Laboratórios do Brasil, São Paulo, Brasil), 

reagente de Folin-Ciocalteau (Merck, Darmstadt, Alemanha), bicarbonato de 

sódio (Labsynth Produtos para Laboratórios Ltda, Diadema, Brasil), 

dimetilsulfóxido – DMSO (Labsynth Produtos para Laboratórios Ltda, Diadema, 

Brasil), solução de fenol 80% (Quimiobrás Indústrias Químicas S.A., Rio de 

Janeiro, Brasil), catequina, vanilina, ácido elágico, quercetina e eugenol (Sigma-

Aldrich, San Luis, Missouri, EUA), álcool metílico (Labsynth Produtos para 

Laboratórios Ltda, Diadema, Brasil) . 

Na avaliação da atividade antioxidante in vitro os seguintes reagentes 

foram utilizados: ácido sulfúrico PA (Labsynth Produtos para Laboratórios Ltda, 

Diadema, Brasil), ácido acético (Labsynth Produtos para Laboratórios Ltda., 

Diadema, Brasil), Scloreto de alumínio (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), 

ABTS (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), persulfato de potássio P. A. 

(Dinâmica Química Contemporânea LTDA, Indaiatuba, Brasil), ferrocianeto de 

potássio (CRQ química, São Paulo, Brasil), ácido tricloroacético (Sigma-Aldrich 

Brasil, São Paulo, Brasil), cloreto de ferro (Labsynth Produtos para Laboratórios 

Ltda, Diadema, Brasil), ácido ascórbico (Labsynth Produtos para Laboratórios 

Ltda, Diadema, Brasil), 2,2-difenil-1-picrilhidrazil (Sigma-Aldrich Brasil, São 

Paulo, Brasil), ButylHidroxiTolueno – BHT (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, 
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Brasil), fosfato de sódio (Quimiobras Indústria e Comércio Ltda – ME, Jaraguá 

do Sul, Brasil), molibdato de amônio (Vetec Química Fina Ltda, Duque de Caxias, 

Brasil), violeta de piracotecol (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), sulfato de 

cobre II pentahidratado (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), tampão acetato 

de sódio (CRQ química, São Paulo, Brasil), tampão ácido acético (Vetec Química 

Fina Ltda, Duque de Caxias, Brasil), cloreto de ferro II tetrahidratado (Merck, Rio 

de Janeiro, Brasil), cloreto de ferro III (Dinâmica Produtos Químicos Ltda, São 

Paulo, Brasil), ferrozina (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), fosfato de 

sódio monobásico anidro (Quimiobras Indústria e Comércio Ltda – ME, Jaraguá 

do Sul, Brasil), fosfato de sódio dibásico diidratado (CRQ QUÍMICA, São Paulo, 

Brasil), salicilato de sódio (Sigma-Aldrich Brasil, São Paulo, Brasil), sulfato 

ferroso (Labsynth Produtos para Laboratórios Ltda, Diadema, Brasil), EDTA 

(Neon Comercial Ltda, São Paulo, Brasil), sulfato de ferro II (Dinâmica Produtos 

Químicos Ltda., São Paulo, Brasil), metionina (Dinâmica Produtos Químicos 

Ltda, São Paulo, Brasil) e riboflavina (Dinâmica Produtos Químicos Ltda, São 

Paulo, Brasil).  

Para o estudo de desenvolvimento das formulações, foram utilizadas as 

matérias-primas listadas a seguir: Água destilada, EDTA (Neon Comercial Ltda, 

São Paulo, Brasil), Sodium hydroxide, Acrylic Acid/vp Crosspolymer (Ashland 

Inc., São Paulo, Brasil), Polyglyceryl-2 Stearate (and) Glyceryl Stearate (and) 

Stearyl Alcohol (Mt Arlington, NJ, EUA), Butyl Methoxydibenzoylmethane (Merck, 

Rio de Janeiro, Brasil), Octocrylene (Merck, Rio de Janeiro, Brasil), Ethylhexyl 

Salicylate (Merck, Rio de Janeiro, Brasil), Bis-Ethylhexyloxyphenol 

Methoxyphenyl Triazine (Merck, Rio de Janeiro, Brasil), Homosalate (Merck, Rio 

de Janeiro, Brasil), Tridecyl Neopentanoate (Ashland Inc., São Paulo, Brasil), 

Laureth-23 (and) Glyceryl Stearate (Ashland Inc., São Paulo, Brasil), Tricontanyl 

PVP (Ashland Inc., São Paulo, Brasil, Dimethicone (Jovii 

Cosmecêutica, Cachoeirinha, Brasil), hidróxido de sódio (Sigma-Aldrich Brasil, 

São Paulo, Brasil), Olus 4000 (Ipel, São Paulo, Brasil)  
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4.1.2 – Equipamentos 

Os equipamentos utilizados estão listados no Tabela 1. 

Tabela 1 – Equipamentos utilizados no desenvolvimento da pesquisa 
Equipamento Marca, modelo Cidade, Estado, País 

Agitador mecânico IKA, mod. RW 20, digital Staufen, Baden-
Württemberg, Alemanha 

Balança BEL modelo S5201 Piracicaba, São Paulo, 
Brasil 

Balança  Shimadzu – modelo 
BL3200H 

Quioto, Quioto, Japão 

Bomba a vácuo Prismatec, Mod.121 
Piracicaba, São Paulo, 
Brasil 

Centrífuga Fanen, mod 206 BL São Paulo, São Paulo, 
Brasil 

Cromatógrafo líquido de  
ultra performance 

Shimadzu SPD-10AV 
VP UV VIS Detector 

Quioto, Quioto, Japão 

Coluna Analítica Shimadzu Shim-pack 
CLC-ODS(M)® C18  

Quioto, Quioto, Japão 

Detector de ultravioleta PMA 2103 LLG 
SUV detector (Solar 
Light Co. Inc) 

Philadelphia, PA, 
Estados Unidos 

Espectrofotômetro de 
absorbância para 
microplacas 

BioTek, Epoch 
microplate 
spectrophotometer.  

Winooski, Vermont, 
Estados Unidos 

Espectrofotômetro UV 
visível 

BEL SP 1105 Piracicaba, São Paulo, 
Brasil 

Espectroradiômetro UV/Vis 200 nm - 800 nm 
| OL 756 Gooch & 
Housego 

Orlando, Flórida, 
Estados Unidos 

Estufa  Odontobrás, modelo 
ECB1.1, Brasil 

Ribeirão Preto, São 
Paulo, Brasil  

Dispersador IKA ULTRA-TURRAX® 
T 18 basic 

Staufen, Baden-
Württemberg, Alemanha 

Geladeira Mabe, mod. 
bem460NFM2A2BR 

Itu, São Paulo, Brasil 

Lâmpadas de radiação 
ultravioleta  

Phillips, 100 Watts Amsterdam, Países 
Baixos. 

Lavadora Ultrassônica USC-1450 Indaiatuba, São Paulo, 
Brasil 

Liofilizador Christ Alpha 1-2 LD, 
Osterode am  

Harz, Saxônia-Anhalt. 
Alemanha 

Medidor de intensidade 
de radiação UV  

Solarmeter® Glenside, Pensilvânia, 
Estados Unidos 

pHmetro Hanna Instruments, mod 
HI 21 

Woonsocket, Rhode 
Island, Estados Unidos. 
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Placa de 
polimetilmetacrilato 
(PMMA) 

Helioplate HD6 
HelioScreenLabs® 

Marseille, Provença, 
França 

Rotaevaporador  Büchi, Model V-700  Essen, Renânia do 
Norte-Vestfália, 
Alemanha 

Simulador solar Model 601 Multiport® SPF 
Testing 6 Output Solar 
Simulator (Solar Light Co. 
Inc) 

Glenside, Pensilvânia, 
Estados Unidos 

 

Simulador solar ProLumina® Itu, São Paulo, Brasil 

Tamiz Peneira granulométrica 
Presidente Prudente, 
São Paulo, Brasil 

Triturador Liquidificador industrial 
Spolu-Benesse, Mod. 
SPL-049, Itajobi, Brasil 

Itajobi, São Paulo, Brasil 

Viscosímetro Brookfield-modelo RV-III Middleboro, 
Massachusetts, Estados 
Unidos 

Autoria: Própria. 
 

4.2 MÉTODOS 

O resíduo foi cedido pela empresa Sisaltec- Indústia de Fibras de Sisal do 

RN. A coleta foi realizada na fazenda de cultivo de sisal na cidade de Pedra 

Grande, Rio Grande do Norte, Brasil (5°07’56.3”S 35°54’31.7”W). Uma exsicata 

da planta foi depositada no Herbário da Universidade Federal do Rio Grande do 

Norte, sob número de registro UFRN- 20544.  

As figuras 11 A, B e C representam o processo de obtenção da fibra e do 

resíduo do sisal. 

Figura 11 – Obtenção da fibra de sisal e coleta do resíduo de Agave sisalana. 

 

A – Folhas de A. sisala e máquina de desfibramento;–B - Fibras das folhas de A. sisalana.; C – 
Coleta do resíduo das folhas de A. sisalana. Autoria: própria 

A B C 
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4.2.1 Preparação do extrato rico em polifenóis 

 

Figura 12 – Etapas da obtenção e caracterização dos extratos.  

 

 

 

4.2.2 Obtenção do extrato rico em polifenóis por ultrasonicação 

O resíduo, na sua totalidade, porção sólida (denominado de material 

vegetal sólido) foi seco em estufa de ar circulante à 45°C, no período de 5 dias. 

Após secagem, o material foi triturado (triturador em facas) e tamizado em 710 

µm. 

Diluições da porção sólida obtidas do resíduo de A. sisalana, foram 

submetidas ao processo de extração por meio da ultrasonicação, conforme 

condições descritas abaixo para obtenção do extrato rico em polifenóis (Tabela 

2). 

Coleta do resíduo 
do sisal

(Agave sisalana)

•Filtração a 
vácuo, 
rotaevaporação, 
liofilização.

Secagem em estufa,

Trituração,
Tamização

Material Vegetal 

Sólido

Diluição em etanol/água 50%, 80% 
e etanol 100% 1:30, material 
vegetal sólido:solvente (p/v). 

Ultrassonicação

Maior rendimento: 
Extrato etanolico 50%

Rendimento, 
Caraterização 

química, 
atividade 

antioxidante
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Tabela 2- Condições da extração para obtenção do extrato rico em polifenóis por 
meio da ultrasonicação. 

Variáveis Condições 

Técnica extrativa Ultrasonicação 

Frequencia 25 kHz; 2.45 GHz; Amplitude de onda: 50% 

Potência 135 W 

Temperatura de extração 60ºC 

Líquido extrator Etanol/água destilada (v/v): diluição: 50%, 

80% e etanol 100% 

Proporção material 

vegetal/líquido extrator 

1g/30 mL (Sólido/Líquido - S/L) 

Tempo de extração 60 minutos 

Autoria: Própria. 

 

Os extratos obtidos pela técnica descrita acima foram denominados de 

EH 50; EH 80 e E 100 conforme concentração de etanol no líquido extrator. Após 

fitração à vácuo, as amostras foram rotaevaporadas (temperatura banho: entre 

37 °C e 39 °C , rotação 4 RPM, pressão mínima: 49 mbar) até completa 

evaporação do etanol, liofilizadas por 48 horas e analisadas quanto ao 

rendimento de extração de acordo com a equação 1.  

Rendimento (%)= 
massa  da amostra liofilizada

massa do material vegetal sólido 
X100 (1) 

  

 

4.2.3 Caracterização química  

4.2.3.1 Dosagem de compostos fenólicos totais 

A determinação do teor de fenólicos totais do extrato rico  em polifenóis 

por ultrasonicação foi realizada pelo método de Folin-Ciocalteu (DOMÍNGUEZ et 

al., 2005). Inicialmente, uma curva do padrão de ácido gálico em DMSO foi 

realizada em diferentes concentrações: 1,25, 2,5, 5,0, 10,0, 20,0, 40,0, 60,0 e 

80,0 µg/mL. Os ensaios foram realizados em placas de 96 poços, e, em cada um 

foram adicionados 25,0 µL da amostra (extratos ou ácido gálico), 125,0 µL de 

reagente de Folin-Ciocaleu (10% v/v em H2O) e 100,0 µL de bicarbonato de sódio 
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a 7,5% (p/v). Os brancos foram contituídos de 25,0 µL de DMSO e/ou do 

reagente Folin-Ciocaleu (125,0 µL de H2O) na ausência das amostras. As placas 

foram incubadas por 40 min., protegidas da luz e em temperatura ambiente. A 

leitura foi realizada pelo leitor de ELISA à 765 nm. O conteúdo total de compostos 

fenólicos nos extratos foi expresso em miligramas equivalente do padrão ácido 

gálico (EAG) por grama de extrato (mg de EAG/g de extrato). 

 

4.2.3.2 Determinação de flavonoides totais 

A determinação do teor de flavonóides totais nas frações foi realizada por 

meio do método do cloreto de alumínio (SOUSA et al., 2015). Uma curva do 

padrão de quercetina em DMSO foi construída em diferentes concentrações: 2,5, 

5,0, 10,0, 20,0, 40,0, 60,0 e 80,0 µg /mL. Os ensaios foram realizados em placas 

de 96 poços, e, em cada poço foram adicionados 50,0 µL de amostra (extrato ou 

quercetina), 160,0 µL de etanol 95% (v/v), 20,0 µL de cloreto de alumínio  a 1,8% 

(m/v) e 20,0 µL de acetato de sódio (820,3 mg em 100,0 mL de H2O). Os brancos 

foram constituídos de 50,0 µL de DMSO ou cloreto de alumínio. As placas foram 

incubadas por 30 min. em temperatura ambiente. A leitura foi realizada pelo leitor 

de ELISA à 415 nm.  

 

4.2.3.3 Análise de compostos fenólicos por cromatografia líquida de alta 

eficiência 

Os extratos foram submetidos a CLAE (utilizando o sistema 

cromatográfico SPD-10AV-VP, detector UV-VIS, Shimadzu), a 280 nm, conforme 

descrito anteriormente por Padilha et al. (2018). A separação foi realizada em 

uma coluna Shim- Pack CLC-ODS C18 (4,6 mm x 150 mm) mantida a 25ºC, com 

fluxo de fase móvel de 0,6 mL/min. por 18 minutos. O volume de injeção foi de 

10,0 μL para cada amostra. Além disso, a constituição e gradiente de móvel fase 

foram de acordo com a Tabela 3. Os padrões foram solubilizados em solução de 

ácido acético (1%, v/v) e etanol (1,5:1, v/v). As curvas de calibração foram 

construídas em uma faixa de concentração de 0,1-0,0005 mg/ mL de padrões de 

ácido gálico, catequina, ácido vanílico, ácido sirígico, ácido elágico, vanilina, 

quercetina e eugenol, expressos em mg/100 g de amostra. 
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Tabela 3 – Condições de gradiente da cromatografia líquida de alta eficiência. 

Tempo (min.) 

Composição 

Fluxo (mL/min.) Fase A 

 (Ácido acético 1%) 

Fase B  

(Acetonitrila) 

0:00 100 0 

0,6 

5:00 70 30 

10:00 30 70 

15:00 0 100 

 
18:00 

 
0 100 

Autoria: Própria 

 

 

4.2.3.4 Análise qualitativa dos metabólitos secundários de A. sisalana por 

espectrometria de massas 

Para essa análise, o EH 50 foi diluido (25 mg/mL) e ultrafiltrado em 

centrífuga em 4 ciclos de 4500 rpm/ 50 min, até volume constante do filtrado, 

utilizando a coluna Vivaspin 20 MWCO PES 3 kDa. A separação por 

centrifugação foi realizada com o objetivo de separar frações com moléculas de 

peso molecular acima e abaixo de 3 kDa.  

As análises de LC-MS foram realizadas da seguinte forma: 1,0 mg da 

fração contendo moléculas acima ou abaixo de 3kDa foi ressuspenso em 1,0 mL 

de MeOH/H2O na proporção de 5:5 (p/v). Após a dissolução completa, as 

amostras foram centrifugadas. Em seguida, 1,0 μL dessas amostras foram 

analisadas por cromatografia líquida de espectrometria de massa-ion Trap (LC-

MS-IT) usando um sistema acoplado a um espectrômetro de massa equipado 

com uma fonte de ionização por eletrospray (ESI) e analisador do tipo ion TRap  

(Amazon SL Bruker®). As separações cromatográficas foram obtidas usando 

uma coluna cromatográfica fase reversa C18 100Å (150 x 2,1 mm, 5 µm) e 
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mantida a 35°C. A vazão foi de 0,25 mL/min., utilizou-se gradiente de solvente 

com fase A (água com 0,1% de ácido fórmico) e fase B (acetonitrila com 0,1% 

de ácido fórmico), de 5% a 100% de B em 20 min., e mantendo a 100% de B por 

10 min. O modo negativo foi realizado sem ácido fórmico em ambas as fases. 

Os dados de MS foram adquiridos nos modos positivo e negativo usando 

uma faixa de MS de m/z 50–1200. Os parâmetros MS foram estabelecidos da 

seguinte forma: pressão do gás nebulizador, 5,0 Bar; fluxo de gás seco, 10,0 

L/min; tensão capilar, 4500 V; temperatura da fonte de íons, 300°C; aquisição de 

taxa de espectros, 3 espectros/s. A fragmentação Auto MS/MS foi realizada para 

os quatro íons mais intensos por espectro, e foi realizada aplicando uma energia 

de dissociação induzida por colisão de 60 eV de acordo com a massa parental. 

Além disso, o íon precursor foi liberado após a aquisição dos espectros MS/MS. 

Todos os dados de MS foram analisados com o software Bruker Compass Data 

Analysis 4.3 (Bruker Daltonics). 

 

4.2.3.5 Classical Molecular Networking 

Os dados de entrada para redes moleculares foram gerados através da 

conversão dos dados brutos LC-MS/MS para o formato de dados mzML usando 

o software MSConvert (www.proteowizard.sourceforge.net) e depois carregados 

na plataforma Web GNPS (https://gnps .ucsd.edu) para redes moleculares. O 

fluxo de trabalho de análise foi realizado com o MS-Cluster ativado. Os dados 

foram filtrados removendo todos os íons do fragmento MS/MS dentro de +/- 17 

Da do precursor m/z. A tolerância da massa do íon precursor foi ajustada para 

2,0 Da e uma tolerância do íon do fragmento MS/MS de 0,5 Da. Uma rede foi 

então criada onde as arestas foram filtradas para ter uma pontuação de cosseno 

acima de 0,7 e 6 ou mais picos correspondentes. Além disso, as arestas entre 

dois nós foram mantidas na rede se e somente se cada um dos nós aparecesse 

nos respectivos top 10 nós mais semelhantes. Os espectros na rede foram então 

pesquisados contra as bibliotecas espectrais do GNPS. Os espectros da 

biblioteca foram filtrados da mesma maneira que os dados de entrada. Todas as 

correspondências mantidas entre espectros de rede e espectros de biblioteca 

precisavam ter uma pontuação acima de 0,7 e pelo menos 6 picos 

correspondentes. A rede molecular gerada foi visualizada usando Cytoscape 

3.6.0. 
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O trabalho de rede molecular no GNPS pode ser encontrado para o modo 

positivo em 

https://gnps.ucsd.edu/ProteoSAFe/status.jsp?task=95119831c7b74214949d24

292bd5d4a0. A anotação estrutural Molecular Networking disponível na 

plataforma Web Global Natural Products Social Molecular Networking (GNPS) 

foi usada para anotação de metabólitos (Wang et al., 2016). Os espectros 

MS/MS que não foram anotados pela plataforma GNPS foram pesquisados em 

um banco de dados interno, construído pelos compostos previamente 

caracterizados e identificados na A. sisalana. 

 

4.2.4 Avaliação in vitro da atividade antioxidante dos extratos obtidos.  

4.2.4.1 Avaliação da capacidade antioxidante total (CAT) 

A avaliação da CAT foi realizada utilizando a metodologia padronizada por 

Prieto, Pineda e Aguiar (1999). Inicialmente, 500,0 µL da amostra (1,0 mg/mL) 

foi adicionada de 500,0 µL de solução reagente (ácido sulfúrico 0,6 M, fosfato de 

sódio 28,0 mM e molibdato de amônio 4,0 mM) e incubadas em banho-maria a 

95 °C durante 90 min. A mistura foi deixada em repouso na temperatura 

ambiente e, em seguida, valores de absorbância foram mensurados 

espectrofotometricamente em comprimento de onda de 695 nm. O padrão 

utilizado foi o ácido ascórbico e a capacidade antioxidante total foi expressa em 

equivalentes de ácido áscorbico por massa da amostra aplicada no ensaio. 

 

4.2.4.2 Avaliação da capacidade do poder redutor 

O poder redutor foi avaliado de acordo com o método descrito por Wang 

e colaboradores (2008). Diferentes concentrações das amostras (0,25; 0,50; 1,0, 

2,0, 4,0 e 8,0 mg/mL) foram solubilizadas em tampão fosfato (0,2 M, pH 6,6) e 

incubadas com ferrocianeto de potássio (1%) a 50°C por 20 min. A reação foi 

finalizada com a adição de ácido tricloroacético (10%) e posteriormente 

homogeneizada com água destilada (25,0 mL) e cloreto de ferro III 0,1% (25,0 

mg). A absorbância foi mensurada a 700 nm. O resultado foi expresso como 

porcentagem de atividade correspondente a massa de ácido ascórbico.  
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4.2.4.3 Avaliação da capacidade do sequestro do radical 2,2-difenil-1-

picrilhidrazil (DPPH)  

O potencial de sequestro de radicais foi avaliado por meio do método do 

sequestro do radical 2,2-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH) (BRAND-WILLIAMS; 

CUVELIER; BERSET, 1995). Diferentes concentrações das amostras foram 

avaliadas (0,25, 0,5, 1,0, 2,0, 4,0, 8,0 e 10,0 mg/mL). Uma solução etanólica de 

DPPH 0,1mM (2,0 mL) foi adicionada à 1,0 mL das amostras nas diferentes 

concentrações (ZHANG; LIU; LIN, 2014). Após agitação, as amostras foram 

mantidas a temperatura ambiente, ao abrigo da luz, por um período de 30 min. 

e as absorbâncias foram mensuradas a 517 nm. O BHT foi utilizado como 

controle positivo e avaliado nas mesmas concentrações. A capacidade 

sequestrante foi calculada de acordo com a equação 2 e os resultados expressos 

em média e desvio padrão. 

 

Sequestro de radicais DPPH (%)= ൤1- ൬
absorbância da amostra

absorbância do branco
൰൨ X100         (2) 

 

4.2.4.4 Sequestro do radical 2,2′-Azino-bis (ácido 3-etilbenzotiazolina-6-

sulfonico) (ABTS+) 

A capacidade de sequestro de radicais foi avaliada utilizando o radical 

ABTS+, segundo método descrito por Re e colaboradores (1999), com 

modificações. Uma solução aquosa (5,0 mL) de ABTS+ (7,0 mM) foi adicionada 

de 88,0 µL de uma solução de persulfato de potássio (140,0 mM). A mistura foi 

homogeneizada e armazenada ao abrigo da luz por um período de 16 horas. Em 

seguida, diluída com etanol até absorbância de 0,7 no comprimento de onda de 

734 nm. Uma alíquota de 280,0 µL da solução de ABTS+ foi adicionada de 20,0 

µL de diferentes concentrações das amostras (0,25, 0,5, 1,0, 2,0, 4,0, 8,0 e 10,0 

mg/mL). A capacidade de inibição do percentual de ABTS+ foi calculada de 

acordo com a equação 3 e os resultados expressos em média e desvio padrão. 

Sequestro de radicais ABTS+ (%)= ൤1- ൬
absorbância da amostra

absorbância do branco
൰൨ X100         (3) 

 

4.2.4.5 Quelação de íons cobre (Cu2+) 
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A capacidade de quelar o íon cobre (Cu2+) foi avaliada por meio do método 

descrito por Anton (1960). Diferentes massas das amostras (0,1, 0,25, 0,5, 1,0, 

1,5, 2,0 µg), solubilizadas em tampão acetato (pH 6,0), foram adicionadas de 

uma solução reagente (piracotecol 4,0 mM e sulfato de cobre) e mensuradas a 

632 nm. Uma curva analítica foi construída utilizando o EDTA como padrão nas 

concentrações de 0,0005, 0,001, 0,0025, 0,005, 0,01, 0,015, 0,02, 0,025, 0,05, 

0,1 µg/mL. Os resultados foram expressos em porcentagem de quelação de 

cobre de acordo com a equação 4: 

Quelação de cobre (%)= ൤1- ൬
absorbância da amostra 

absorbância do branco 
൰൨ X100 (4) 

 

4.2.4.6 Quelação de íons ferro (Fe2+) 

A capacidade das amostras em quelar o íon ferro foi avaliado 

espectrofotometricamente por meio do método adaptado de Decker e Welch, 

(1990) em um comprimento de onda de 562 nm. Diferentes massas das 

amostras (0,1, 0,3, 0,5, 1,0, 1,5, 2,0 µg) foram adicionadas de uma solução 

reagente (FeCl2 2,0 mM, Ferrozina 5,0 mM) incubadas em temperatura ambiente 

por 10 min. Uma curva analítica foi construída utilizando o EDTA como padrão 

nas concentrações de 0,0005, 0,001, 0,0025, 0,005, 0,01, 0,015, 0,02, 0,025, 

0,05, 0,1 µg/mL. Os resultados foram expressos de acordo com a equação 5: 

Quelação de ferro (%)= ൤1- ൬
absorbância da amostra

absorbância do branco
൰൨ x 100   

(5) 

 

4.2.4.7 Avaliação da atividade de sequestro de radical hidroxila (OH-) 

O potencial de sequestro da radical hidroxila foi avaliado por meio do método 

adaptado de Sminorff e Cumbes (1989), fundamentado na reação de Fenton. 

Concentrações diferentes da amostra (0,25, 0,5, 1,0, 1,5 e 2,0 mg/mL) foram 

adicionados de uma solução reagente (sulfato de ferro 10,0 mM, EDTA 10,0 mM, 

salicilato de sódio 2,0 mM, 30% H2O2) incubadas a 37°C por 1 hora e 

mensuradas espectrofotometricamente em 510 nm. A curva analítica foi 

preparada de forma semelhante, a partir de uma solução de ácido gálico (10,0 

mg/mL) nas concentrações de 0,025; 0,500; 1,000; 1,500 e 2,000 mg/mL. Os 

resultados foram expressos em percentual de sequestro de radical hidroxila 

conforme descrito na equação 6: 
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Sequestro de radical hidroxila (%)= ൤
Abs do controle – Abs da amostra)

Abs do controle – Abs do branco
൨ x 100 

(6) 

Onde: Abs = absorbância   

4.2.4.8 Sequestro de íons superóxido (O2-) 

Uma solução reagente contendo 50,0 nM de tampão fosfato (pH 7,8), 13,0 

mM de metionina, 2,0 µM riboflavina, 100,0 µM EDTA, 75,0 µM NBT foi 

adicionada a soluções contendo diferentes massas da amostra a ser analisada 

(0,1, 0,25, 0,5 e 1,0 mg). Esta mistura foi exposta a luz fluorescente em uma 

câmara dissipadora de luz por 10 min. para que seja produzido o azul de 

formazan. A absorbância foi avaliada em um comprimento de onda de 560 nm 

(DASGUPTA; DE, 2004). O percentual de sequestro de radicais superóxido foi 

obtido por meio da equação 7: 

Onde: Abs = absorbância   

 

4.2.5 Desenvolvimento das formulações 

 

4.2.5.1 Composição e método de preparo das formulações 

Inicialmente foi realizado um levantamento dos componentes como filtros 

solares, agentes de consistência, emulsionantes e coadjuvantes técnicos de sete 

protetores solares, com indicação para corpo e/ou face, disponíveis no mercado 

(Apêndice A). A seleção dos filtros solares foi fundamentada nesta pesquisa e na 

formulação elaborada em parceria com a empresa Razzini Ltda. Foi verificado se 

os filtros solares químicos constavam na lista positiva de filtros solares na RDC 

69 (BRASIL, 2016). As informações foram atualizadas com a RDC 600 (BRASIL, 

2022) e os filtros solares permanecem nessa lista positiva. Também foi consultada 

a RDC 30 (BRASIL, 2012), atualizada pela RDC 629/2022 (BRASIL, 2022) que 

estabelece os requisitos técnicos para produtos fotoprotetores..  

Com o objetivo de obter o FPS in silico, as concentrações de filtros solares 

sugeridas, foram adicionadas ao programa Sunscreen Simulator da BASF (BASF, 

2019). 

Sequestro de radical superóxido (%)= ൤
Abs do controle – Abs da amostra)

Abs do controle – Abs do branco
൨ x 100 

(7) 
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A composição da emulsão fotoprotetora está apresentada na Tabela 4. 

Como mencionado anteriormente, quando aplicável, a nomenclatura dos 

ingredientes foi apresentada de acordo com o INCI. 

 

 

Tabela 4 – Composição das emulsões fotoprotetoras estudadas.  
Componentes (INCI) % 

FASE A 

Aqua                                                                    q.s.p.  100,00 

Disodium EDTA    0,10 

Sodium Hydroxide (solução aquosa 10%)    0,16 

Acrylic Acid/VP Crosspolymer      X* 

FASE B 

Polyglyceryl-2 Stearate (and) Glyceryl Stearate (and) Stearyl 

Alcohol  

    X* 

Butyl Methoxydibenzoylmethane   2,00 

Octocrylene   4,00 

Ethylhexyl Salicylate   2,50 

Tridecyl Neopentanoate   0,60 

Bis-Ethylhexyloxyphenol Methoxyphenyl Triazine   2,00 

Homosalate   9,00 

Laureth-23 (and) Glyceryl Stearate   0,50 

Dimethicone   0,60 

TriAcontanyl PVP   0,60 

FASE C 

Sodium Hydroxide (solução aquosa a 10% )   1,10 

FASE D 

Olus 4000    0,60 

Extrato do resíduo de A. sisalana    X** 

X*= as concentrações foram variadas. X**= quando adicionado o extrato a concentração foi de 
1%.  Autoria: Própria. 
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A fase A foi aquecida à temperatura entre 75oC e 80oC. Em outro 

recipiente, aqueceu-se os ingredientes da fase B entre 80oC e 85oC. A fase B foi 

vertida na fase A sob o cisalhamento de 7.200 rpm a 11.200 rpm durante 5 min. 

ou 15 min. divididos em três etapas em cada tempo. A mistura foi neutralizada 

com a fase C, interrompeu-se o alto cisalhamento e manteve-se a 

homogeinização sob agitação mecânica a 1000 rpm, durante 5 min. ou até o 

arrefecimento a 40 ± 2 oC. A fase D foi adicionada à temperatura inferior a 40 oC 

e a formulação mantida em agitação mecânica de 1000 rpm por 5 min. Nas 

formulações com o extrato, este foi incorporado na fase D na concentração de 

1% (p/p). 

A partir dos constituintes descritos na tabela acima (Tabela 4), foram 

desenvolvidas 10 emulsões variando as concentrações do polímero Acrylic 

Acid/VP Crosspolymer que será denominado pelo nome comercial de - 

UltraThixTM e do emulsificante Polyglyceryl-2 Stearate (and) Glyceryl Stearate 

(and) Stearyl Alcohol, denominado de PolyAquolTM 2W e, o tempo de 

cisalhamento, conforme apresentado na Tabela 5. 

 

Tabela 5 - Emulsões desenvolvidas variando as concentrações dos 
componentes e o tempo de cisalhamento. 
 

 

Emulsão 

Variáveis estudadas 

Concentração  

UltraThixTM 

(%) 

Concentração 

PolyAquolTM 2W 

(%) 

Tempo de 

cisalhamento 

(min.) 

E1 ---- 2,00 15 

E2 ---- 3,00 15 

E3 ---- 4,00 15 

E4 ---- 5,00 15 

E5 0,60 2,00 15 

E6 0,45 2,00 15 

E7 0,30 2,00 15 

E8 0,60 2,00 5 

E9 0,45 2,00 5 

E10 0,30 2,00 5 

   Autoria: Própria  



56 
 

 

Submeteu-se as emulsões ao teste de centrifugação (4.2.4.3.1 a) e 

aquelas em que foi observada estabilidade frente a esta análise, foram 

submetidas aos próximos experimentos.  

Foram preparadas emulsões contendo ou não 1,0% (p/p) do extrato de A. 

sisalana 50%, mantendo a mesma concentração de PolyAquolTM 2W (2%), e 

variando as concentrações do UltraThixTM (0,6%, 0,45% e 0,3%) e o tempo de 

cisalhamento (5min. e 15min.), conforme Tabela 6.  

 

Tabela 6 – Emulsões contendo ou não o EH 50 do resíduo de Agave sisala na 
concentração de 1,0% variando o polímero UltraThixTM e o tempo de 
cisalhamento.   

Emulsões Extrato de 

Agave 

sisalana (%)  

Concentração  

UltraThixTM (%) 

Tempo de 

cisalhamento 

(minutos) 

E5  0,0 0,60 15 

E5’  1,0 0,60 15 

E6  0,0 0,45 15 

E6‘ 1,0 0,45 15 

E7  0,0 0,30 15 

E7’  1,0 0,30 15 

E8  0,0 0,60 5 

E8’  1,0 0,60 5 

E9  0,0 0,45 5 

E9’  1,0 0,45 5 

E10  0,0 0,30 5 

E10’  1,0 0,30 5 

Autoria: Própria.  

 

 

4.2.5.2 Avaliação das formulações 

4.2.5.2.1 Análise macroscópica das formulações 
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A análise macroscópica (visual) foi realizada após vinte e quatro horas do 

preparo das amostras, observando-se as características organolépticas (cor e 

odor) e a homogeneidade das formulações a fim de identificar prováveis 

processos de instabilidade como cremagem, floculação e coalescência 

(FERRARI, 1998, 2002). Foram utilizados os seguintes critérios de registros das 

observações (ANVISA, 2004; FERRARI, 1998, 2002): Normal ou sem alterações 

(N); Levemente modificada (LM); Modificada (M) e Intensamente modificada (IM). 

4.2.5.2.2 Determinação do tipo de emulsão 

Para determinação do tipo de emulsão utilizou-se o teste de diluição 

(PRISTA; ALVES; MORGADO, 1995). Em um tubo de ensaio foram adicionados 

1,0 g da amostra e 9,0 g de água destilada. Após homogeneização, observou se 

o aspecto. A amostra que apresentou um aspecto homogêneo foi caracterizada 

do tipo O/A.  

 

4.2.5.3 Estudo de estabilidade das formulações  

4.2.5.3.1 Testes preliminares de estabilidade 

As amostras foram mantidas por cinco dias em estufa a 45 ± 2 ºC 

. As avaliações foram realizadas após 24 horas do preparo (t0) e no quinto 

dia (t5). (RIBEIRO et al., 2015). Os seguintes parâmetros foram analisados:   

 

a) Teste de centrifugação: amostras de 10,0 g foram adicionadas em tubos 

cônicos e submetidas a 3000 rpm durante trinta minutos à temperatura ambiente 

(25 ± 2 oC) (ANVISA, 2004). Foram observadas as características organolépticas 

e processos de instabilidade, como a separação de fases, cremeação e 

sedimentação (4.2.5.2.1). As amostras que apresentaram algum processo de 

instabilidade foram eliminadas do estudo (FERRARI, 1998, 2002; LIMA et al., 

2008; PIANOVSKI et al., 2008). 

b) Determinação do valor do pH: Em um tubo de ensaio foram adicionados 

1,0 g da emulsão e 9,0 g de água recém destilada, homogeneizadas e 

determinado o valor do pH, inserindo o eletrodo diretamente na amostra diluída 

(DAVIS, 1977; FERRARI, 1998, 2002; LIMA et al., 2008; PIANOVSKI et al., 2008).  
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c) Determinação da viscosidade: a determinação da viscosidade foi 

realizada em viscosímetro tipo cone e placa, acoplado a um Software Rheocalc 

versão V 3.01. Os parâmetros foram determinados a 25 ± 2 o C utilizando o spindle 

CP 51 (d = 12 mm, θ = 1.5650) e 0,5 g de cada amostra. Os reogramas foram 

obtidos com curvas ascendentes e descendentes com aumento da velocidade de 

rotação progressivo (1 rpm a 10 rpm) para obter-se a curva ascendente, e o 

procedimento foi repetido no sentido inverso com a diminuição das velocidades 

(10 rpm a 1 rpm) para obter-se a curva descendente. As medidas foram realizadas 

em intervalos de 2 rpm, mantendo a rotação durante 10 segundos em cada 

velocidade (LIMA et al., 2008). As leituras foram realizadas em triplicata para cada 

lote.  

d) Análise estatística: Os resultados obtidos foram submetidos à análise de 

normalidade da distribuição amostral e avaliados através do teste paramétrico da 

Análise de Variância (ANOVA) e, complementarmente, através do teste de Tukey. 

A avaliação foi realizada pelo software estatístico GraphPad Prism 7.   

 

4.2.5.3.2 Testes de Estabilidade Acelerada (TEA) 

Foram acondicionadas trinta gramas (30,0 g) das emulsões consideradas 

estáveis pelos testes preliminares em potes de poliestireno e submetidas a 

condições variáveis de temperatura: temperatura ambiente (25 ± 2 oC); geladeira 

(4 ± 2 oC) e estufa (45 ± 2 oC). As leituras foram realizadas nos tempos zero (24 

horas após o preparo), 30, 60 e 90 dias (FERRARI; ROCHA-FILHO, 2011; LIMA 

et al., 2008; PIANOVSKI et al., 2008). 

Os parâmetros avaliativos foram: determinação do valor do pH 

(4.2.5.3.1.b)  e determinação da viscosidade (4.2.5.3.1 c). 

Os resultados experimentais foram submetidos à análise de normalidade 

da distribuição amostral e avaliados através do teste paramétrico da Análise de 

Variância (ANOVA) e, complementarmente, através do teste de Tukey e 

avaliados pelo software de modelagem estatistica Jamovi 1.6.23. 

 

4.2.6 Estudos clínicos de segurança em produtos cosméticos 
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4.2.6.1 Avaliação dermatológica da irritabilidade dérmica primária, acumulada e 

sensibilização  

Foram selecionados 60 voluntários sadios seguindo critérios de inclusão:  

fototipos I a IV; ambos os sexos; faixa etária entre 18 e 65 anos; pele íntegra na 

região de estudo (região dorsal). Entre os critérios de exclusão destacam-se: 

dermatoses ativas (local e disseminada); gestantes ou lactantes; antecedentes 

de reações alérgicas, irritação ou sensações de desconforto intensas a produtos 

de uso tópico: cosméticos e medicamentos; participantes com histórico de 

alergia ao material utilizado no estudo; antecedentes de atopia; antecedentes de 

patologias agravadas ou desencadeadas pela radiação ultravioleta; entre outros. 

Os pacientes deveriam evitar medicações como: anti-inflamatórios, anti-

histamínicos, imunossupressores, vitamina A ácida e derivados bem como não 

realizar tratamentos estéticos ou dermatológicos durante o estudo.  

O produto foi aplicado sobre apósitos semi-oclusivos e esses foram 

colocados no dorso direito ou esquerdo dos participantes (segundo 

aleatorização). Foi utilizada água destilada como controle. As posições dos 

produtos e controle nos apósitos de cada participante foram mantidas ao longo 

de todo o teste.  

Foi realizada avaliação médica inicial no momento da inclusão dos 

participantes para verificação da ausência de sinais clínicos iniciais 

incompatíveis com a inclusão dos participantes. Os participantes foram 

questionados sobre as sensações de desconforto sentidas, paralelamente ao 

exame clínico que incluiu a verificação de sinais clínicos como edema, eritema, 

pústulas, bolhas, pápulas, crostas e nódulos. 

Após a avaliação médica inicial, iniciou-se a pesquisa. Foi empregado o 

teste de contato (patch test). O produto e o controle foram aplicados sob apósito 

semi-oclusivo no dorso dos participantes, no lado direito ou esquerdo (de acordo 

com a randomização). O teste de contato permaneceu na pele durante 48 horas, 

sendo retirado após esse tempo para leitura de sinais clínicos e questionamento 

das sensações de desconforto pelo médico dermatologista. Após a leitura, novo 

apósito foi colocado, mantendo-se os produtos na mesma posição. O teste teve 

duração de 6 semanas com fases de indução, descanso e desafio. 

A avaliação de segurança clínica teve acompanhamento dermatológico e 

disponibilidade médica 24 horas para eventuais reações adversas. Esse teste foi 
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realizado em parceria com a empresa IPclin e aprovado pelo Comitê de Ética em 

Pesquisa da Invitare Pesquisa Clínica Auditoria e Consultoria Ltda sob o CAAE n. 

63069722.2.0000.8098 (Anexo 1). 

.  

 

 4.2.6.2 Avaliação dermatológica do potencial de fototoxicidade e 

fotossensibilização.  

Foram selecionados 30 voluntários sadios seguindo critérios de inclusão: 

fototipos I a IV; ambos os sexos; faixa etária entre 18 e 65 anos; pele íntegra na 

região de estudo (região dorsal). Como critérios de exclusão inclui-se: marcas 

cutâneas na área experimental que interfiram na avaliação de possíveis reações 

cutâneas (distúrbios da pigmentação, malformações vasculares, cicatrizes, 

aumento de pilosidade, efélides e nevus em grande quantidade, queimaduras 

solares);dermatoses ativas (local e disseminada) que possam interferir nos 

resultados do estudo; gestantes ou lactantes;  antecedentes de reações 

alérgicas, irritação ou sensações de desconforto intensas a produtos de uso 

tópico: cosméticos e medicamentos; antecedentes de atopia; antecedentes de 

patologias agravadas ou desencadeadas pela radiação ultravioleta; portadores 

de imunodeficiências; exposição solar intensa ou a sessão de bronzeamento até 

15 dias antes da avaliação inicial; previsão de exposição solar intensa ou a 

sessão de bronzeamento, durante o período de condução do estudo; previsão 

de tomar banho de mar, piscina ou sauna durante o estudo; participantes que 

praticam esportes aquáticos; entre outras. 

Os pacientes deveriam evitar medicações como: anti-inflamatórios, anti-

histamínicos, imunossupressores, vitamina A ácida e derivados bem como não 

realizar tratamentos estéticos ou dermatológicos durante o estudo.  

O produto foi aplicado sobre apósitos semi-oclusivos e esses colocados 

no dorso direito ou esquerdo dos participantes (segundo aleatorização). As 

posições dos produtos e controle nos apósitos de cada participante foram 

mantidas ao longo de todo o teste. Foi realizada avaliação médica inicial no 

momento da inclusão dos participantes para verificação da ausência de sinais 

clínicos iniciais incompatíveis com a inclusão dos participantes. 

Para a realização da pesquisa, o produto e o controle foram aplicados sob 

apósito semi-oclusivo no dorso dos participantes, no lado direito ou esquerdo (de 
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acordo com a randomização). O teste de contato permaneceu na pele durante 

48 horas, sendo retirado após esse tempo para irradiação da região com UVA 

na dose de 4 J/cm2. Após irradiação, foi realizada a leitura de sinais clínicos e 

questionamento das sensações de desconforto pelo médico dermatologista. 

Então, novo apósito foi colocado, mantendo-se os produtos na mesma posição. 

As aplicações, leituras e irradiações foram realizadas ao longo de 6 semanas 

com fases de indução, descanso e desafio. 

Utilizou-se um Simulador Solar constituído por lâmpadas de radiação 

ultravioleta de 100 Watts, com controle digital do tempo de irradiação. A radiação 

foi controlada por um medidor de intensidade de radiação UV. A radiação 

ultravioleta usada corresponde aproximadamente a uma hora de exposição solar, 

ao meio-dia de um dia típico ensolarado de janeiro. A dose de radiação UVA 

adotada foi de 4 J/cm2. A intensidade de radiação medida da lâmpada foi de 10 

mW/cm2. Portanto, o tempo de exposição foi de 6 min 40 s. Esse teste foi realizado 

em parceria com a empresa IPclin e aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa 

da Invitare Pesquisa Clínica Auditoria e Consultoria Ltda sob o CAAE n. 

63070422.0.0000.8098 (Anexo 2). 

 

4.2.7 Avaliação da atividade fotoprotetora 

As avaliações da atividade fotoprotetora das formulações contendo ou 

não o extrato do resíduo de A. sisalana estão mencionadas na tabela 7.  

 

Tabela 7 - Testes realizados para avaliar a atividade fotoprotetora das emulsões 
contendo ou não o extrato do resíduo de A. sisalana.  

Parâmetro 

avaliado 

TIPO Proteção solar 

esperada 

Metodologia 

Determinação  

FPS 

In silico  Sunscreen 

Simulator da Basf 

Determinação 

FPS 

In vivo 30 ISO 24444:2019 

Determinação 

FPUVA 

In vitro Mínimo 1/3 do 

FPS de rótulo 

ISO 24443:2012 
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Determinação do 

comprimento de 

onda crítico 

In vitro Mínimo 370 nm ISO 24443:2012 

Absorção na 

faixa da luz 

visível 

In vitro  ISO 24443:2012 

Absorção na 

faixa da luz azul  

In vitro  ISO 24443:2012 

Autoria: Própria 

 

 

 

 

4.2.7.1 Determinação do fator de proteção solar in vivo 

O fator de proteção solar (FPS) foi determinado de acordo com o protocolo 

da norma ISO 24444:2019 – Cosmetics — Sun protection test methods — In vivo 

determination of the sun protection factor (SPF). O teste in vivo foi realizado em 

parceria com a empresa IPclin (Vinhedo, SP), aprovado Comitê de Ética em 

Pesquisa da Invitare Pesquisa Clínica Auditoria e Consultoria Ltda sob o CAAE 

n.63109522.9.0000.8098 (Anexo 3). 

Utilizou-se como critérios de inclusão para esse estudo pacientes com 

idade entre 18 até 65 anos; fototipos: I a III; sexo masculino e feminino; ângulo 

tipológico individual (ITAº) maior que 28º - determinado por colorimetria (escala 

Fitzpatrick). Como critérios de exclusão distúrbios da pigmentação, malformações 

vasculares, cicatrizes, aumento de pilosidade, efélides e nevus em grande 

quantidade, queimaduras solares; gestantes ou lactantes; antecedentes de 

reações alérgicas, antecedentes de patologias agravadas ou desencadeadas pela 

radiação ultravioleta; portadores de imunodeficiências; transplantados renais, 

cardíacos ou hepáticos; exposição solar intensa ou a sessão de bronzeamento 

até 15 dias antes da avaliação inicial; previsão de tomar banho de mar, piscina ou 

sauna durante o estudo; uso de imunossupressores, anti-histamínicos, anti-

inflamatórios não hormonais, e corticoides até duas semanas antes da seleção, 

entre outros.  
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Participaram do estudo 10 voluntários do sexo feminino com idades entre 

21 e 54 anos e fototipos I a III. 

Como fonte de radiação ultravioleta para irradiação dos voluntários foi 

utilizado o simulador solar com lâmpada de arco de xenônio de 300 W utilizando-

se o PMA 2103 SUV LLG como detector de ultravioleta eritema-efetivo, para ajuste 

de potência antes de cada radiação.  

A dose eritemática mínima (MED) de cada participante foi determinada por 

uma sequência de exposição à luz ultravioleta, com intensidade (MED/minuto) 

aumentada em progressão geométrica, sendo cada exposição graduada com 

aumento de 12% em relação à anterior (1,12n). Após 16-24 horas da irradiação 

foi feito o exame dermatológico local para verificação dos pontos com 

aparecimento de eritema. 

Após a determinação da MED, fez-se a determinação do FPS estático 

(seco). No dorso (região infra-escapular) de cada participante foram demarcados 

com caneta cirúrgica retângulos de 5,0 x 7,0 cm (35 cm2), chamados de sítios. Os 

sítios foram limpos com algodão seco. Nos sítios demarcados foram aplicados 2 

mg/cm2 das amostras em avaliação ou do produto padrão, espalhando-os 

homogeneamente com dedo envolto numa dedeira. Após a aplicação, os 

participantes aguardaram 15 minutos para a secagem. Após a secagem foi feita a 

irradiação do sítio, considerando o tempo definido da MED individual e o FPS 

esperado do produto. 16-24 horas após a irradiação foi feito o exame 

dermatológico local para a determinação do FPS. 

O valor do FPS é definido pela razão entre o tempo necessário para 

produzir uma MED na pele protegida com produto contendo filtro solar (MEDp) e 

o tempo necessário para produzir uma MED na pele não protegida (MEDu). Assim, 

o FPS é calculado pela Equação 8: 

 

                     FPS = MEDp pele protegida/              

                                MEDu pele não protegida FPS          (8) 

 

Para cada participante foi calculado o valor do FPS. Para o painel de 

participantes foi calculado o FPS médio, o desvio padrão e o limite inferior do 

intervalo de confiança 95%. 
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Figura 13 – Equipamento para determinação do fator de proteção solar in vivo 

 
Fonte: IPclin (https://www.grupoipclin.com.br/pt-br/servicos/clinicos-in-vivo) 

 

4.2.7.2 Determinação do Fator de Proteção UVA in vitro 

A determinação do Fator de Proteção UVA (FPUVA), por meio de método 

espectrofotométrico, foi descrita inicialmente por B. L. Diffey e J. Robson e 

modificada e adaptada pela COLIPA. O protocolo foi fundamentado na norma ISO 

24443:2012 - Determination of sunscreen UVA photoprotection in vitro. 

Para este método, placas de PMMA (poli-meta-acrilato de metila HD6 - 

Helioplate) com um lado do substrato texturizado foram utilizadas. O produto foi 

aplicado no substrato uniformemente distribuídas ao longo da placa, na razão de 

1,3 mg/cm². Em seguida, espalhado de modo padronizado com dedo protegido 

por dedeira de látex descartável até obtenção de filme uniforme. A amostra foi, 

então, submetida à secagem em temperatura ambiente por pelo menos 30 

minutos no escuro antes da realização da leitura. Uma placa de PMMA com 5,0mg 

de glicerina espalhada foi utilizada para o registro da linha de base do 

espectrofotômetro. 

 

Pré-irradiação das placas: 
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Uma dose única de irradiação foi calculada a partir do valor de FPUVA0. As 

amostras foram mantidas abaixo de 40°C durante a exposição à radiação UV.  

 

Cálculos: 

 

A) Cálculo do FPS in vitro (equação 9): 

(9) 

 

Onde: 

 E() = Espectro de ação para o eritema CIE 1987 

 I() = Espectro de irradiância da fonte UV  

 A0() = Absorbância monocromática média do produto em teste antes da 

exposição 

 UV d = Variação no comprimento de onda (1 nm)  

 

B) Cálculo do FPS in vitro ajustado e determinação do coeficiente de ajuste 

“C”: 

 

“C” é o coeficiente de ajuste (equação 10) utilizado para ajustar o valor de 

FPS in vitro com o FPS do produto determinado in vivo (rotulado). É recomendado 

que “C” esteja entre 0,8 e 1,2. 

 

 

(10) 
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C) Cálculo do FPUVA0: FPUVA0 é calculado para cada placa de PMMA 

individualmente de acordo com a seguinte equação (11): 

(11) 

Onde: 

 P () = Espectro de ação para o PPD.  

 

D) Cálculo da dose UVA ‘D’ para a irradiação da amostra 

A dose UVA única “D” é deduzida do valor de FPUVA0. A dose unitária D0 

foi definida experimentalmente para se obter boa correlação entre o FPUVA in 

vivo e o FPUVA in vitro. De acordo com o método COLIPA D0 = 1,2 J.cm-2 

(Equação 12):  

 

D = FPUVA0  D0 J/cm2          (12)     

 

E) Cálculo do FPUVA após a irradiação da amostra: O FPUVA in vitro é calculado 

usando a equação abaixo (13): 

 

(13) 

Onde: 

 A () é a absorbância monocromática média do produto em teste após a 

exposição UV.  

Cada placa de PMMA foi lida em diferentes sítios a fim de assegurar que 

pelo menos 2 cm2 fossem medidos.  

O PFUVA0 ou FPUVA de uma placa é calculado através da absorbância 

média de todos os sítios de uma mesma placa de PMMA. Se o coeficiente de 
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variação para a absorbância entre os diferentes sítios excedesse 50%, esta placa 

foi rejeitada e uma nova placa preparada.  

O FPUVA0 ou FPUVA do produto é a média dos FPUVA0 ou FPUVA de 

pelo menos 3 placas individuais. Se os coeficientes de variação entre os FPUVA0 

ou FPUVA das placas individuais excedessem 20% então novas placas eram 

preparadas até que o critério para o coeficiente de variação fosse alcançado.  

 

E) Cálculo do comprimento de onda crítico 

Uma série de valores de absorbância (dependente do incremento do 

comprimento de onda) são calculados para cada uma das três placas, 

separadamente, nas quais o produto teste foi aplicado. A absorbância em cada 

incremento do comprimento de onda (Aλ) é calculada da seguinte forma (Equação 

14):  

 

A(  ) = log (C ()/ P ()) (14) 

Onde:  

 C () = n C ()[1]C ()[2] ... C()[n]  

 P ( )= n P ()[1] P ()[2] ...  P()[n] 

 C () [n]= Média aritimética das medidas de transmissão tomadas como n 

pontos de medida e o comprimento de onda λ da amostra de referência 

(Placa de PMMA rugosa e tratada com glicerina)  

 P () [n]= Média aritimética das medidas de transmissão tomadas como n 

pontos de medida e o comprimento de onda λ da amostra tratada com o 

protetor solar (na placa de PMMA rugosa) 

 

 O Comprimento de onda crítico λc é calculado para cada placa irradiada 

(Equação 15): 

 

(15) 

O valor do comprimento de onda crítico final para cada produto teste é a 

média dos valores de cada placa de PMMA irradiada e tratada com o produto. 
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Os testes para determinação do Fator de Proteção UVA in vitro e 

comprimento de onda crítico descritos acima foram realizados em parceria com a 

empresa IPclin (Vinhedo, SP). 

 

4.2.7.3 Avaliação da absorção na faixa de Luz visível e Luz azul 

Neste estudo foi utilizado o espectroradiômetro com esfera de integração 

para leitura das amostras nas faixas de 400 nm a 800 nm (luz visível) e de 400 

nm a 500 nm (luz azul). O substrato utilizado na análise foram as placas de 

polimetilmetacrilato (PMMA), apresentando em uma de suas superfícies 

rugosidade padronizada de 6 µm.  

O produto foi aplicado no substrato uniformemente e distribuído ao longo 

da placa (1,3 mg/cm²). Em seguida, o produto foi espalhado de modo padronizado 

com dedo protegido por dedeira de látex descartável até obtenção de filme 

uniforme. A amostra foi submetida à secagem em temperatura ambiente por pelo 

menos 30 minutos no escuro antes da realização da leitura. Encerrado o período 

de repouso, as placas foram inseridas no equipamento de espectrofotometria para 

as leituras. Em cada placa foram feitas leituras em cinco diferentes pontos. 

Uma placa de PMMA “branco” (sem aplicação de amostra) foi posicionada 

sobre a esfera de integração do espectroradiômetro e foi obtida a irradiância 

espectral da fonte de luz visível (Suntest CPS+) na faixa de 400 nm a 800 nm em 

triplicata, de modo que toda a luz incidente no detector fosse a transmitida pela 

placa “branco”. 

As três placas com o produto aplicado foram posicionadas sobre a esfera 

de integração do espectroradiômetro para obtenção da irradiância espectral da 

fonte de luz visível na faixa de 400nm a 800nm em triplicata, de modo que toda a 

luz incidente no detector fosse a transmitida pelas placas com produto. 

Primeiramente calculou-se a irradiância total emitida pela fonte de luz que 

incidiu através da placa “branco” (sem aplicação de amostra). Os valores de 

irradiância em cada comprimento de onda (400 nm a 800 nm) foram integrados 

conforme a Equação 16. A irradiância total emitida através das placas com produto 

foi igualmente determinada utilizando a Equação 16. 
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                                 (16) 

Onde:  

 Et = Irradiância total  

 Eλ = Irradiância no comprimento de onda λ 

 
A transmitância do produto (quantidade percentual de luz que é transmitida 

pelo produto aplicado na placa) foi então calculada através da Equação 17.  

 

T= Et produto/ 

                   Et branco         (17) 

 

                                       

 

 Onde:  

 T = transmitância 

 Et produto = Irradiância total obtida através da placa com produto 

 Et branco = Irradiância total obtida através da placa em branco  

 

A porcentagem de absorção do produto (quantidade de luz que é absorvida 

pelo produto aplicado na placa) foi calculada de acordo com a Equação 18. 

 

%A = 100% - T                (18) 

Onde: 

 T = transmitância  

 %A = porcentagem de absorção do produto. 

 Os mesmos cálculos mencionados acima foram realizados na faixa de luz 

azul (400 nm a 500 nm). Os testes de absorção na faixa de luz visível e luz azul 

foram realizados em parceria com a empresa IPclin (Vinhedo, SP). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

5.1 OBTENÇÃO DO EXTRATO RICO EM POLIFENÓIS POR 

ULTRASONICAÇÃO 

 

Foi realizado um estudo utilizando a ultrasonicação como metodologia 

extrativa. Essa metodologia foi escolhida por minimizar o tempo de extração, 

aumentar a estabilidade e diminuir a degradação dos compostos em 

comparação com a extração convencional como a maceração (AGUILAR-

HERNÁNDEZ et al., 2019). Além disso é possível mitigar o uso de solventes e 

poluentes e, tem sido amplamente descrita na literatura a fim de otimizar a 

extração de polifenóis (AGUILAR-HERNÁNDEZ et al., 2019; ANAYA-ESPARZA 

et al., 2018; ARTEAGA-CRESPO et al., 2020; BARBA et al., 2020; 

FERNÁNDEZ-BARBERO et al., 2019; HOU et al., 2019; JHA; DAS; DEKA, 2017; 

KALTSA et al., 2020; UMMAT et al., 2020; ZHANG et al., 2019.   

Para essa metodologia foi utilizado como substrado o material vegetal 

sólido para obtenção do extrato rico em polifenóis. Como líquido extrator a 

mistura do etanol e água destilada em diferentes proporções 50%, 80% e etanol 

100% (v/v). Os extratos obtidos apresentaram-se na forma de pó, coloração 

amarelo esverdeado e odor característico da planta. O resultado do rendimento 

de extração está apresentado na tabela 8, expresso considerando 10,0g de 

material sólido do resíduo do sisal, seco em estufa de ar circulante e a massa do 

extrato obtida após a liofilização. 

Tabela 8 - Rendimento de extração por ultrasonicação do material vegetal sólido 
do resíduo extraído em diferentes proporções de solventes hidroeetanólicos 
(50%, 80%)  e 100% de etanol. 
 
 EH 50% (v/v) EH 80% (v/v) E 100% 

 
Rendimento 
extração (m/m) 

 
 

35,40% 

 
 

2,15% 

 
 

1,98% 
 
 

Legenda: Autoria: Própria. 
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Tradicionalmente, os compostos fenólicos podem ser extraídos por 

métodos convencionais como extração com agitação, maceração, prensagem a 

frio, hidrodestilação etc. No entanto, a maioria dessas técnicas é fundamentada 

no poder de extração de diferentes solventes, juntamente com a aplicação de 

calor e longos tempos de extração. Essas abordagens podem causar perda de 

conteúdo de polifenol devido à oxidação, ionização e hidrólise (AGUILAR-

HERNÁNDEZ et al., 2019). 

A extração por ultrassom pode produzir um efeito de cavitação, cuja ação 

pode causar alterações físicas e mecânicas nas matérias-primas, facilitando a 

extração dos compostos. As condições extrativas como o tempo, temperatura, 

tipo de solvente, concentração e o modo como a irradiação ultrassônica é 

aplicada (direta ou indiretamente) influenciam diretamente na eficiência e 

rendimento da extração (MEDINA-TORRES et al., 2017).  

Sabe-se que os compostos vegetais apresentam ampla quantidade e 

variedade de compostos bioativos, além da possibilidade de interação entre os 

compostos. Portanto, não existe sistema de extração com solventes que seja 

satisfatório para o isolamento de todos ou de classe específica de antioxidantes 

naturais. Alguns fenólicos com alto peso molecular, são insolúveis em água. 

Entretanto, mistura de substâncias fenólicas de diferentes classes são 

solubilizadas no solvente do sistema escolhido. Etanol e água são os solventes 

mais empregados para a extração de polifenóis. A água extrai com eficiência os 

compostos fenólicos com atividade antioxidante devido à sua polaridade e o 

etanol tem baixa toxicidade quando comparado a outros álcoois de cadeia curta 

(ANDREO; JORGE, 2006). 

No presente estudo, a extração por ultrassom apresentou os melhores 

rendimentos com etanol e água destilada na proporção de 50% (v/v) como 

líquido extrator. Os resultados obtidos mostraram rendimentos de extração 

superiores aos apresentados por Oroian et al., (2020) e Zhang et al., (2019) que 

usaram condições de extração semelhantes a esse trabalho. Hou et al., 2019 

observaram que o rendimento de extração exibia uma tendência de queda na 

concentração de etanol acima de 60%, o que possivelmente se devia ao fato de 

que maior concentração de etanol poderia levar mais facilmente à dissolução de 

impurezas solúveis em álcool. 
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Os estudos de Ummat et al. (2020) e Galvan D’Alessandro et al. (2012) 

verificaram que a combinação de etanol: água (50:50, v/v) permitiu valores mais 

elevados de extração de compostos fenólicos. Estudos anteriores mostraram 

que os polifenóis têm polaridade moderada, que tendem a ser extraídos com 

solventes de polaridade média; assim, o etanol é um solvente mais conveniente 

do que a água para extrair o conteúdo fenólico total (BARBA et al., 2020; LIU et 

al., 2020; UMMAT et al., 2020).  

Fundamentado na revisão de literatura que relata solventes com 

porcentagens alcoólicas são frequentemente usados para extrair compostos 

fenólicos de matrizes vegetais (BARBA et al., 2020; GALVAN D'ALESSANDRO 

et al. 2012; HOU et al., 2019; LIU et al., 2020), foi feita a opção de utilizar a 

solução hidroetanólica como veículo extrator e os demais experimentos foram 

realizados com o extrato que apresentou maior rendimento (50%). 

 

5.2 CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA  

 

 Na tabela abaixo (Tabela 9) são apresentados os resultados da avaliação 

quantitativa do extrato quanto a fenólicos totais, flavonoides totais e a análise 

dos compostos fenólicos por CLAE.   

 

Tabela 9 -  Caracterização química do extrato vegetal obtido (EH 50) por 
ultrasom.  

Testes realizados EH 50 

Fenólicos totais (mg de EAG/g de extrato)  
 

77,93 ± 0,02 

Flavonoides totais (mg de EQ/g de 
extrato)  

6,97 ± 0,04 

Ácido gálico (mg/g)  8,47 

Catequina (mg/g)  10,17 

Legenda: EAG, equivalente a mg de ácido gálico; EQ, equivalente a mg de quercetina. Autoria: 
Própria.  
 

Jiménez-Moreno et al. (2019), determinaram a influência das diferentes 

condições de extração (temperatura, concentração de etanol e razão 

amostra/solvente) na composição fenólica e na capacidade antioxidante dos 

extratos de caule da uva Mazuelo (Vitis vinifera Carignan) e, verificaram que a 
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concentração de etanol foi o fator que mais influenciou na extração de diferentes 

compostos bioativos. O maior teor de compostos fenólicos totais e a maior 

atividade antioxidante dos extratos foram obtidos com etanol a 50% e a 40° C. 

O composto mais abundante encontrado foi a catequina, mas concentrações de 

ácido gálico, também foram extraídas.  

Corroborando com trabalho de Jiménez-Moreno et al. (2019), foi 

verificado que o tratamento ultrassônico exibiu um efeito positivo significativo 

sobre o teor de fenol total e flavonóides analisados. A análise por HPLC 

utilizando o sistema cromatográfico SPD-10AV-VP mostrou dois picos com 

tempo de retenção (TR) de 3,28 min. e 10,75 min. Este pico mostrou absorções 

características nos espectros de UV dos compostos flavonóides e os sinais foram 

atribuídos ao ácido gálico e catequina, respectivamente. 

O ácido gálico (ácido 3,4,5-trihidroxibenzóico) é um composto fenólico 

natural com baixa toxicidade e produzido por diferentes plantas. É amplamente 

utilizado nas indústrias alimentícia, farmacêutica e cosmética por sua 

capacidade de inibir a peroxidação lipídica. Apresenta atividades antioxidantes, 

antitumorais e antimetastáticas conhecidas (BARBA et al., 2020; QUEIROZ et 

al., 2019). A catequina é encontrada em várias fontes naturais, e suas 

propriedades antioxidantes e de proteção UV sugerem potencial uso em 

formulações cosméticas e dermatológicas (FERREIRA‑NUNES et al., 2018).  

Kim et al. (2018), verificaram que além das atividades antioxidantes, anti-

inflamatórias, efeitos na proliferação, diferenciação e apoptose, a catequina 

possui efeitos positivos na hidratação da pele, retenção de umidade e diminuição 

da formação de rugas, além da redução da geração de melanina.  

Vieira (2014), estudou as porções líquidas e sólidas obtidas de A. sisalana 

submetidos por secagem em spray drying e obteve menor rendimento do resíduo 

sólido (rendimento de 24,3 g), no entanto, melhor concentração de compostos 

fenólicos e flavonoides totais do que os obtidos nesta pesquisa.  

Estudo semelhante ao deste trabalho foi realizado por Bamba e 

colaboradores (2018), a fim de obter a melhor extração para obtenção de 

polifenóis do bagaço de mirtilo. Os resultados indicaram que a extração assistida 

por ultrassom é o método de escolha para extrair alto valor bioativos fenólicos. 

Para que os extratos obtenham uma atividade antioxidante superior, as 

seguintes condições da ultrassom são recomendadas: sistema de solventes 
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binários (50% de etanol/água), baixa relação sólido/solvente etanólico, pH 

ligeiramente básico e temperatura acima de 20ºC (BAMBA et al., 2018). 

A análise qualitativa dos metabólitos secundários do extrato foi realizada 

por espectrometria de massas. Baseado na similaridade de cosseno, formou-se 

uma rede molecular (MN) com 700 íons precursores visualizados como nós, que 

são conectados por largura de borda, representando a similaridade de cosseno 

entre diferentes espectros de MS/MS ( 0,80 < r > 0,90). O diagrama de Venn 

global baseado na rede molecular global no modo positivo mostrou 

características únicas para o EH 50 < 3KDA (96) e 50% > 3KDA (161), enquanto 

260 características eram comuns a ambas as amostras (Figura 14 A). A 

abordagem de rede molecular (MN) permitiu a anotação putativa de 21 

metabólitos (Tabela 10). Um diagrama de Venn baseado em metabólitos 

anotados mostrou metabólitos únicos para EH 50% < 3KDA (5) e 50% > 3KDA 

(7), enquanto 9 metabólitos eram comuns a ambas as amostras (Figura 14 B, 

Tabela 10). Estudos de fragmentação conduzidos por redes moleculares 

revelaram duas famílias moleculares principais: terpenóides e metabólitos O-

glicosil (Figura 15). A anotação putativa dos metabólitos foi confirmada 

manualmente pela verificação dos espectros de fragmentação. Em geral, os 

dados espectrais dos terpenóides anotados mostraram as perdas neutras como 

18 Da, 68 Da, 28 Da e 18 Da, que são atribuídas a H2O, C5H8, CO, H2O 

respectivamente (Figuras  15;  Tabela 10). Esses metabólitos apresentaram um 

padrão de fragmentação semelhante com alta similaridade espectral, uma vez 

que foram agrupados com pontuações de cosseno relativamente altas (0,70–

0,95). 

Figura 14 -  (A) Diagrama de Venn global baseado na rede molecular global em 
modo positivo, mostrando o total de características detectadas. (B) Diagrama de 
Venn baseado em metabólitos anotados. 

 
Autoria: Própria. Fonte: Santos, Reginaldo, F. P. (2021). 
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Figura 15-  Rede molecular clássica: terpenóides e metabólitos O-glicosil 

 
Autoria: Própria. Fonte: Santos, Reginaldo, F. P. (2021). 
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Tabela 10 - Metabólitos detectados por HPLC‑ESI ‑IT do EH 50   
nº Rt (min) Composto Massa 

experimental 
[M+H]+ 

MS/MS Identificado com base em espectros publicados 
por Gao et al. 2015 

1 1,2 (2S,3R)-5-hydroxy-3-[(2S,3R)-5-hydroxy-2-(4-
hydroxyphenyl)-4-oxo-7- [(2S,3R,4S,5S,6R)-

3,4,5-trihydroxy-6-(hydroxymethyl)oxan-2-
yl]oxy-2,3- dihydrochromen-3-yl]-2-(4-

hydroxyphenyl)-7-[(2S,3R,4S,5S,6R)-3,4,5- 
trihydroxy-6-(hydroxymethyl)oxan-2-yl]oxy-2,3-

dihydrochromen-4-one; 

867 705; 543 

 

GNPS - Bronze Cosine: 0,75 

2 6,0 Swertiamarin 374 [M]+ 212; 195; 
177 

GNPS -Bronze Cosine: 0,84 

3 5,5 Chlorogenic acid 355 163; 145; 
135 

GNPS -Bronze Cosine: 0,91 

4 6,9 5,7-dihydroxy-2-[4-[(2S,3R,4S,5S,6R)-3,4,5-
trihydroxy-6-(hydroxymethyl)oxan2-

yl]oxyphenyl]-3-[(2S,3R,4S,5S,6R)-3,4,5-
trihydroxy-6-[[(2R,3R,4R,5R,6S)- 3,4,5-

trihydroxy-6-methyloxan-2-yl]oxymethyl]oxan-2-
yl]oxychromen-4-one 

757 611; 449; 
287 

GNPS – Bronze Cosine: 0,90 

5 6,9 Cantalasaponin-1 | Hainangenin 3,6-di-O-b-D-
glucopyranoside | Hongguanggenin 3,6-di-O-b-

D-glucopyranoside 

773 611; 449  

6 6,9 (2R,3S,4S,5R,6S)-2-(hydroxymethyl)-6-[4-prop-
2-enyl-2-[(2S,3R,4S,5S,6R)-3,4,5- trihydroxy-6-
(hydroxymethyl)oxan-2-yl]oxyphenoxy]oxane-

3,4,5-trio 

497 [M+Na]+ 335; 173 GNPS -Bronze Cosine: 0,79 

7 7,0 Luteolin-7-O-glucoside 449 287 GNPS - Bronze Cosine: 0,93 
8 7,2 2S,3R,4S,5S,6R)-2-[4-[(3S,3aR,6S,6aR)-6-[3,5-

dimethoxy-4- [(2S,3R,4S,5S,6R)-3,4,5-
trihydroxy-6-(hydroxymethyl)oxan-2- 

yl]oxyphenyl]-1,3,3a,4,6,6a-hexahydrofuro[3,4-
c]furan-3-yl]-2,6- dimethoxyphenoxy]-6-

(hydroxymethyl)oxane-3,4,5-triol 

765 [M+Na]+ 603; 441 GNPS - Bronze Cosine: 0,72 

9 7,5 3-[(2S,3R,4S,5R,6R)-6-[[(2R,3R,4R,5S,6S)-3,5-
dihydroxy-6-methyl-4- [(2S,3R,4R,5R,6S)-3,4,5-

trihydroxy-6-methyloxan-2-yl]oxyoxan-2- 

741 595; 449; 
287 

GNPS – Bronze Cosine: 0,90 
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yl]oxymethyl]-3,4,5-trihydroxyoxan-2-yl]oxy-5,7-
dihydroxy-2-(4- hydroxyphenyl)chromen-4-on 

10 7,7 [(2S,3R,4S,5S,6R) -3-[(2S,3R,4R)-3,4-
dihydroxy-4-(hydroxymethyl)oxolan-2- yl]oxy-

4,5-dihydroxy-6-(hydroxymethyl)oxan-2-yl]oxy-
5-hydroxy-2-(4- hydroxyphenyl)-7-[(2S,3R, 

727 595;433; 
287 

GNPS – Gold Cosine: 0,74 

11 9,5 beta-D-Glucopyranose, 1-O-
[(2alpha,3beta,5xi,9xi,18xi,19alpha) - 

2,3,19,23,24-pentahydroxy-28-oxoolean-12-en-
28-yl]- 

705 [M+Na]+ 543 GNPS – Gold Cosine: 0,75 

12 9,9 (25R)-5a-Spirostan-3b,6a,20b-triol 3,6-di-O-b-D-
glucopyranoside 

759 597; 435  

13 10,0 Chlorogenin 3,6-di-O-b-D-glucopyranoside 757 595; 433 - 
14 11,0 Agamenoside C; Agamenoside I 633 [M+Na]+ 615; 471 - 
15 11,0 Agavoside A 593 431 - 
16 13,7 Manogenin 447 429; 411; 

383; 315; 
297 

- 

17 13,8 12-epi-Rockogenin; Barbourgenin; Chlorogenin; 
Gitogenin; Rockogenin; Ruizgenin 

433 415; 347; 
319; 301 

- 

18 14,1 Sarsasapogenin 3-O-b-D-glucopyranoside; 
Tigogenin 3-O-b-D-glucopyranoside 

579 417 - 

19 14,3 Botogenin; dehydrohecogenin 429 411; 315; 
297 

- 

20 14,6 Gloriogenin; hecogenin | Yuccagenin 431 413; 395; 
317; 299 

- 

21 17,4 Diosgenin 415 415 397 
Autoria: Própria. Fonte: Santos, Reginaldo, F. P. (2021). 
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Com base nos bancos de dados GNPS e também no banco de dados 

interno, 26 metabólitos O-glicosil foram anotados, principalmente terpenóides e 

flavonóides (Tabela 10). Destes, 12 terpenóides O-glicosil e 9 flavonóides O-

glicosil foram anotados. Um exame detalhado nos dados espectrais dos 

metabólitos O-glicosil apontou perdas neutras de uma, duas ou três moléculas 

com 146 Da (desoxihexose), 162 Da (hexose) e/ou 176 Da (ácido glicurônico). 

Embora a ferramenta MN tenha sido útil não só para melhorar a anotação 

dos metabólitos, mas também para a visualização do perfil químico, várias 

características provenientes de resíduos de A. sisalana pertencentes a 

aglomerados conhecidos e desconhecidos permanecem sem anotações, 

podendo representar metabólitos supostamente novos. 

Face as concentrações de fenólicos e flavonóides, ácido gálico e 

catequina encontradas no extrato em estudo, e a anotações obtidas pelo 

Molecular Networking, sinalizam que o EH 50 é um possível candidato com 

atividade antioxidante que pode ser utilizado como insumo para indústria 

cosmética. O EH 50  seguiu para a avaliação in vitro da atividade antioxidante.    

 

 

5.3 – AVALIAÇÃO IN VITRO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE 

 

O extrato obtido por ultrasom, extrato hidroalcoólico 50% (EH 50), foi 

avaliado quanto à atividade antioxidante in vitro e os resultados estão descritos 

abaixo. 

Kahlaoui et al., (2019), relataram que o uso de extração assistida por 

ultrassom melhora a atividade antioxidante em comparação com a extração 

convencional. Galvan D’Alessandro et al. (2012) e Žlabur et al. (2020), 

trabalharam com extratos de outros gêneros e observaram que esse mesmo 

processo de extração aumentou as concentrações de fenólicos e as atividades 

antioxidantes. 

Não existe um método padrão-ouro, no entanto vários ensaios podem ser 

realizados a fim de fornecer uma imagem completa da atividade antioxidante dos 

extratos vegetais (FERNÁNDEZ-POYATOS et al., 2019).  

Os resultados demonstraram que o extrato obtido por ultrassom, exibiu 

atividade de eliminação de radicais livres no início da cadeia oxidativa, 
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fundamentados nos ensaios CAT, poder redutor, DPPH e ABTS. Estes 

resultados corroboram com os de Barreto et al. (2020) que trabalharam com o 

prensado obtido do resíduo de A. sisalana extraído em etanol 95 ◦GL a uma razão 

resíduo/ solvente de 1:3 (v/v).  

A capacidade antioxidante total (CAT) expressa a capacidade do extrato 

de proteger contra danos potenciais dos radicais livres. EH 50 apresentou 

atividade de 27,61% (± 7,592).  

O poder redutor é um dos mecanismos de ação antioxidante que pode 

servir como indicador de potencial atividade antioxidante. Esse método possui 

como critério de avaliação determinar quanto Fe3+/ferricianeto amarelo pode ser 

reduzido a Fe2+ verde por uma amostra. Quanto maior for o teor de Fe2+, maior 

será a absorbância e mais forte será a capacidade de redução (BARBOSA et al., 

2010). Diferentes concentrações das amostras (0,25; 0,50; 1,0, 2,0, 4,0 e 8,0 

mg/mL) foram solubilizadas em tampão fosfato e a atividade foi concentração 

dependente, aumentando a atividade, com o aumento da concentração do 

extrato com valores máximos de 22,050% (8,0 mg/mL) (gráfico 1).  

 

Gráfico 1 - Atividade de poder redutor do EH 50 em diferentes 
concentrações. 
 

 
Onde: a- diferença estatística de 1,0; b- diferença estatística de 2,0. p≤0,05. Teste de 

Tukey. Autoria: Própria. 
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O método DPPH é baseado na capacidade do EH 50 em sequestrar o 

radical estável de nitrogênio orgânico o 2,2-difenil-1-picrilidrazil (DPPH•) 

(BRAND-WILLIAMS; CUVELIER; BERSET, 1995). A maioria dos resultados é 

apresentada como valor de IC50, que é definida como a concentração efetiva na 

qual 50% dos radicais DPPH são eliminados (BRAND-WILLIAMS; CUVELIER; 

BERSET, 1995). Este valor é calculado através da representação gráfica da 

inibição percentual do radical DPPH• em função da concentração do 

antioxidante. O EH 50, apresentou valor de IC50 de 11,75 mg/mL com atividade 

de 18,83% na concentração de 2 mg/mL. Esta atividade de eliminação de 

radicais livres pode ser explicada pela presença de compostos fenólicos totais. 

Os compostos fenólicos impedem a ação dos radicais livres no organismo e 

podem reduzir o radical DPPH à sua forma menos reativa, a hidrazina, fixando 

um hidrogênio que é removido das substâncias fenólicas (AXIOTIS et al., 2020). 

Não obstante, Fernandes et al. (2017), demonstraram que alguns extratos 

metanólicos vegetais podem apresentar alto conteúdo fenólico e não possuírem 

atividade de eliminação de DPPH, sugerindo que os compostos fenólicos 

extraídos podem conter poucos grupos hidroxilas e desta forma não fazer o 

sequestro de radicais livres. 

Alves e colaboradores (2010) relatam que os resultados dos testes de 

DPPH devem ser cuidadosamente interpretados, pois os espectros de algumas 

substâncias analisadas podem sobrepor ao espectro do DPPH ao redor de 515 

nm, interferindo no resultado.  

O ensaio de sequestro de radicais ABTS é fundamentado em reações de 

transferência de elétrons para avaliar a atividade de eliminação de radicais de 

vários compostos (RUSU et al., 2019). O extrato avaliado EH 50 na concentração 

de 1,0 mg/mL apresentou atividade de 60,16% (± 0,68). BARBA et al. (2020) e 

Galvan D’Alessandro et al. (2012), relataram que obtiveram melhores resultados 

antioxidantes utilizando etanol/água como solvente na proporção de 50:50 (v/v). 

Neste trabalho foi utilizado o mesmo sistema solvente e apresentou atividade de 

sequestro de radicais ABTS. 

A formação de radicais livres pode ser favorecida pelos íons ferro e cobre. 

Entre 2% a 5% do oxigênio metabolizado nas mitocôndrias são desviados para 

outra via metabólica e reduzidos dando origem aos radicais livres. Na redução 
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do oxigênio são gerados os radicais superóxido, hidroxila e peróxido de 

hidrogênio, através de reações específicas (reações de Fenton e Haber-Weiss), 

catalisadas por enzimas e com a participação dos íons cobre e ferro (BARBOSA 

et al., 2010). 

Corroborando com o trabalho de Barreto et al. (2020), na concentração de 

1,0 mg/mL, o EH 50 apresentou atividade de redução de Cu+2 para Cu+ de 

53,40% (± 1,68) e em 1,5 mg/mL 61,13% (± 0,97) (Gráfico 2).  

 

Gráfico 2 - Atividade quelante do íon cobre do EH 50 em diferentes 
concentrações. 

 
Onde: a- diferença estatística de 0,1; b- diferença estatística de 0,25; c- diferença 

estatística de 0,5; d- diferença estatística de 1,0. p≤0,05. Teste de Tukey. Autoria: 

Própria. 

 

Na concentração de 2,0 mg/mL o EH 50, não apresentou capacidade de 

quelação do ferro. O Fe+2 é um pró-oxidante entre vários íons metálicos e a 

quelação do Fe +2 pode prevenir o dano oxidativo através do retardamento da 

oxidação catalisada por metal e inibição da produção de ERO (BARBOSA et al., 

2010).  
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A capacidade de eliminação do radical hidroxila está apresentada no 

gráfico 3. Na concentração de 2,0 mg/mL EH 50 apresentou atividade de 

90,47%, entretanto não houve diferença estatisticamente significativa de 

atividade nas diferentes concentrações utilizadas (gráfico 6). O radical hidroxila 

(OH•) possui meia-vida curta, o que torna difícil seu sequestro in vivo, altas 

concentrações de antioxidante são necessárias para que se obtenha um 

resultado satisfatório. Já em experimentos in vitro pode ser facilmente 

sequestrado devido à sua alta reatividade (ALVES et al., 2010). 

 

 

Gráfico 6 - Atividade de eliminação do radical hidroxila em diferentes 
concentrações. 

 
Onde: p≥0,05. Teste de Tukey. Autoria: Própria.  

 

As superóxidos dismutases (SOD) desempenham papel chave no sistema 

de defesa antioxidante através da dismutação do radical superóxido, produzindo 

peróxido de hidrogênio (H2O2) o qual pode ser eliminado pelas peroxidases 

(BULBOVAS et al, 2005). O EH 50, apresentou capacidade de eliminação dos 

de 5,49 (± 0,81) na concentração de 1,0 mg/mL. 

Outras espécies de Agave foram investigadas com relação à atividade 

antioxidante. O extrato de Agave angustifolia (AAE) exibiu atividade antioxidante 

com base nos ensaios DPPH, ABTS e quelação de íons ferro, sugerindo que o 

potencial antioxidante do AAE poderia estar associado à presença de 

flavonóides como o kaempferol e a quercetina (LÓPEZ-ROMERO et al., 2018). 
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Hamissa et al., (2012) demonstraram que os compostos fenólicos da Agave 

americana apresentaram forte correlação com a atividade antioxidante. 

Fundamentado nesses estudos, pode- se sugerir que a atividade antioxidante do 

EH 50 esteja relacionada à presença de ácido gálico e catequina (Tabela 9), que 

são os constituintes presentes em maior quantidade. 

A natureza heterogênea de um fitocomplexo vegetal e as diferentes 

interações com os radicais explorados nos testes antioxidantes, faz com que os 

extratos apresentem diferente desempenho (BALDISSEROTTO et al., 2018). O 

EH 50 apresentou atividade antioxidante em toda as etapas da cascata oxidativa 

(Figura 16), demonstrando o potencial para uso em formulações cosméticas 

como um bioativo natural com atividade antioxidante. 

 

Figura 16 - Atividade antioxidante do EH 50 nas etapas inicial (verde) 
intermediária (roxo) e final (vermelho) do processo oxidativo.  

 
Legenda: Metodologias utilizadas: 1. Avaliação da capacidade antioxidante total (CAT); 
Avaliação da capacidade do poder redutor; Avaliação da capacidade do sequestro do radical 
2,2-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH); Sequestro do radical 2,2′-Azino-bis (ácido 3-
etilbenzotiazolina-6-sulfonico) (ABTS+). 2. Quelação de íons cobre (Cu2+), quelação de íons 
ferro+2. 3. Avaliação da atividade de sequestro de radical hidroxila (OH-), sequestro de íons 
superóxido (O2-). 
 
 
 
 
 

1 

2 

3 
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5.4 DESENVOLVIMENTO DAS FORMULAÇÕES 

 

5.4.1 Composição e método de preparo das formulações  

A partir do levantamento dos constituintes das formulações de filtros 

solares disponíveis no mercado (Apêndice A) foi realizado um estudo com o 

objetivo de verificar os componentes mais utilizados nos produtos 

comercializados. Foi avaliada a composição qualitativa descrita na rotulagem de 

sete produtos comerciais no tocante aos: filtros solares, emulsificantes e 

espessantes, emolientes, conservantes, antioxidantes e fragrância.  

Os filtros solares e concentrações utilizadas apresentados na composição 

das formulação (Tabela 04) têm seu uso aprovado pela ANVISA são 

lipossolúveis, classificados como orgânicos e estão listados na RDC 600/2022 

(BRASIL, 2022). O filtro solar Butyl Methoxydibenzoylmethane é conhecido como 

Avobenzona e oferece proteção contra o espectro de radiação UVA. O 

Octocrylene é efetivo contra a radiação UVB e tem concentração máxima de uso 

de até 10%. O Ethylhexyl Salicylate também oferece proteção contra a radiação 

UVB com concentração máxima de uso de 5%. O Bis-Ethylhexyloxyphenol 

Methoxyphenyl Triazine é um absorvedor de radiação de amplo expectro 

(UVA/UVB), fotoestável que oferece proteção em baixas concentrações de uso. 

O homosalate absorve radiação UVB e pode ser utilizado até 15%.  

Na pesquisa descrita no Apêndice A, das sete formulações investigadas, 

todas apresentaram os filtros Butyl Methoxydibenzoylmethane e Octocrylene. 

Cinco apresentaram Ethylhexyl Salicylate e Homosalate. Três delas possuiam 

em sua constituição o filtro Bis-Ethylhexyloxyphenol Methoxyphenol Triazine. 

Godinho e colaboradores (2017), realizaram uma pesquisa dos principais filtros 

solares que fazem parte das formulações à venda no Brasil, e, constataram que 

o filtro solar mais encontrado nas formulações foi o dióxido de titânio, seguido 

pelo Bis-Ethylhexyloxyphenol Methoxyphenyl Triazine. Os demais filtros 

selecionados para a formulação desse trabalho estão entre os dez listados por 

Godinho et al. (2017).  

A composição da formulação (Tabela 4) foi adicionada de Polyglyceryl-2 

Stearate (and) Glyceryl Stearate (and) Stearyl Alcohol (PolyAquolTM 2W), um 

auto-emulsificante de poliglicerol O/A. A porção glicerol e o ácido graxo são 

ligados em conjunto em um sistema livre de solvente que permite uma polaridade 
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consistente. De acordo com o fornecedor da matéria-prima, clinicamente, pode 

prevenir e reparar os danos causados à função de barreira da pele pela 

exposição aos raios UV (INNOVACOS, 2019).  

O Acrylic Acid / VP Crosspolymer, é um espessante cujo nome comercial 

é UltraThix ™ P-100, apresenta-se como um copolímero reticulado de vinil 

pirrolidona (VP) e ácido acrílico atuando como modificador de reologia 

multifuncional (ASHLAND, 2020). 

A partir da formulação proposta (Tabela 4) foi realizado o estudo da 

variação da concentração dos componentes UltraThixTM e PolyAquolTM 2W e o 

tempo de cisalhamento (Tabela 11). Após 24 horas de preparo, foi realizada a 

análise macroscópica (visual) das amostras, observando-se as características 

organolépticas (cor e odor), a homogeneidade e o teste de centrifugação (tabela 

11). 

Tabela 11 – Parâmetros avaliados nas formulações preparadas, após 24 h. 

 

 

FORMULAÇÕES 

 

VARIÁVEIS ESTUDADAS   RESPOSTAS AVALIADAS  

Concentração 

(%) 

UltraThixTM 

Concentração 

(%)PolyAquol
TM 2W 

Tempo de 

cisalhamento 

(Min.) 

Características 

organolépticas 

Teste de 

Centrifugação 

 

E1 ---- 2,00 15 N SF 

E2 ---- 3,00 15 N SF 

E3 ---- 4,00 15 N SF 

E4 ---- 5,00 15 N SF 

E5 0,60 2,00 15 N N 

E6 0,60 2,00 5 N N 

E7 0,45 2,00 15 N N 

E8 0,45 2,00 5 N N 

E9 0,30 2,00 15 N N 

E10 0,30 2,00 5’ N N 

Legenda: N=Normal; SF= Separação Fases. Autoria: Própria. 
 

As formulações, quando avaliadas pelo teste de diluição em água 

(PRISTA; ALVES; MORGADO, 1995), apresentaram-se com aspecto 

homogêneo, caracterizando emulsões do tipo O/A.  

As características organolépticas fornecem também parâmetros que 

permitem avaliar, de imediato, o estado em que se encontra a amostra em estudo 
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por meio de análises comparativas, com o objetivo de verificar alterações como: 

separação de fases, precipitação e turvação permitindo o reconhecimento 

primário do produto (ANVISA, 2004).  

A força da gravidade atua sobre a amostra fazendo com que suas 

partículas se movam no seu interior. O teste de centrifugação produz estresse 

na amostra simulando um aumento na força de gravidade, aumentando a 

mobilidade das partículas e antecipando possíveis instabilidades. Estas poderão 

ser observadas na forma de precipitação, separação de fases, formação de 

caking, coalescência entre outras. A amostra é centrifugada em temperatura, 

tempo e velocidade padronizados. Em seguida avalia-se visualmente a amostra 

(ANVISA, 2004). As emulsões E1, E2, E3 e E4, apresentaram separação de 

fases após esse teste, e, portanto, não prosseguiram para os próximos testes de 

estabilidade.  

5.4.2 Testes de estabilidade das formulações 

As formulações E5 à E10 mantiveram-se estáveis macroscopicamente e 

após ao teste de centrifugação, sendo assim, foram submetidas aos testes de 

estabilidade preliminar, variando a concentração de Acrylic Acid/VP 

Crosspolymer - UltraThixTM., tempo de cisalhamento (Tabela 5) e adição ou não 

de 1,0% do extrato de A. sisalana conforme tabela 12. 

O teste de estabilidade preliminar é executado na primeira fase do 

desenvolvimento do produto e é realizado a fim de auxiliar na escolha das 

formulações (ANVISA, 2004). As emulsões manipuladas para os testes 

preliminares apresentaram-se homogêneas com aspecto de creme, cor branca 

antes da adição do extrato e bege claro após a adição deste e, mantiveram as 

mesmas características após a estabilidade preliminar. 
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Tabela 12 – Resultados dos testes de estabilidade preliminar das emulsões com e sem adição de extrato de Agave sisalana 
no tempo zero e após cinco dias (t0 e t5), variando a concentração do UltraThixTM e o tempo de cisalhamento.  

Emulsões Concentração  
UltraThixTM(%) 

Tempo de 
cisalhamento 

(Min.) 

to t5 

pH Viscosidade 
aparente mínima  

(cP) 

pH Viscosidade 
aparente 
mínima 

(cP) 

E5  0,6 15 6,7 ± 0,08 
 

3720 ± 200 6,78 ± 0,07 3265 ± 109 
 

E5’  0,6 15 6,0 ± 0.06 982 ± 50 5,89 ± 0,11 
 

903 ± 18 

E6  0,6 5 6,5 ± 0,19  3361 ± 115 6,99 ± 0,007 * 
 

3518 ± 333 

E6’  0,6 5 6,1 ± 0,01  
 

1778 ± 271 6,49 ± 0,04 * 1864 ± 90 

E7  0,45 15 7,1 ± 0,25 1807 ± 21 7,6 ± 0,34 
 

2251 ± 13 * 

E7’  0,45 15 6,2 ± 0,09 457 ± 13 6,15 ± 0,010 
 

583 ± 27 * 

E8 
 

0,45 5 7,0 ± 0,18 2066 ± 54 7,0 ± 0,007 2242 ± 14 * 

E8’  0,45 5 6,1 ± 0,03  609 ± 11 6,4 ± 0,02 * 
 

727 ± 21 * 

E9  0,30 15 7,7 ± 0,45 820 ± 26 8,1 ± 0,22 
 

1004 ± 39 * 

E9’  0,30 15 6,4 ± 0,02 324 ± 3 6,4 ± 0,09 
 

454 ± 30 * 

E10  0,30 5 7,8 ± 0.01 1113 ± 85 7,9 ± 0,21 
 

1046 ± 29 

E10’  0,30 5 6,7 ± 0,03 347 ± 58 6,9 ± 0,14 
 

274 ± 9 

Legenda: E: sem o extrato de A. sisalana; E’ com 1,0% do extrato de A. sisalana. Os resultados dos valores de pH e de viscosidade  
aparente foram expressos como média ± desvio padrão (SD). n=9. *p<0,05. Autoria: Própria. 
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O método de preparo das emulsões possui influência sobre as 

propriedades físico-químicas delas, que por sua vez, têm consequência direta 

sobre a estabilidade termodinâmica das formulações. Para produção de 

emulsões com menor tamanho de partícula, os métodos chamados de alta 

energia envolvem a introdução de energia ao sistema, a qual é realizada pelo 

emprego de homogeneizadores de alta velocidade, homogeneizadores de alta 

pressão e homogeneizadores ultrassônicos. O uso do Ultra-Turrax permite a 

produção de emulsões com menores tamanhos de gotículas. (HOLKEM et al., 

2015). 

O pH é de grande importância para a estabilidade de fármacos e 

cosméticos, podendo indicar uma decomposição química dos componentes da 

formulação, reações de hidrólise, oxidação e presença de microorganismos 

(ANVISA, 2004). A pele possui um pH levemente ácido, que varia entre 4,6 e 5,8 

(RODRIGUES, 1995). O ajuste do pH deve respeitar a biocompatibilidade com 

a via de administração (GIL, 2010). 

Nesse estudo as emulsões E6, sem e com o extrato de A. sisalana e a E8 

com o extrato apresentaram diferenças estatíticamente significativas nos valores 

de pH após a estabilidade preliminar. Todas as formulações apresentaram 

valores de pH compatíveis com o pH fisiológico da pele (RIBEIRO, 2015). 

Durante o processo de formulação foi adicionado o hidróxido de sódio como 

agente neutralizante e o valor do pH obtido foi adequado à manutenção da 

estabilidade da formulação e está na faixa de atividade e estabilidade dos filtros 

solares que fazem parte desta composição. 

A viscosidade é um dos parâmetros reológicos de um sistema e pode ser 

um indicativo de estabilidade das formulações. A avaliação desse parâmetro 

auxilia a determinar o comportamento do produto ao longo do tempo e se um 

produto apresenta a consistência ou fluidez apropriada. Pode-se observar na 

Tabela 12 que as formulações contendo o  extrato apresentaram menor 

viscosidade independentemente da adição do UltraThixTM e do tempo de 

cisalhamento.  De Oliveira-Junior et al., 2017, relataram que a adição do extrato 

hidroalcóolico de Neoglaziovia variegata (Nv-HA), contribuiu para a diminuição 

da viscosidade das formulações. 

As alterações de viscosidade são atribuídas principalmente a 

porcentagem de fase oleosa, tamanho de gotícula da fase interna, pH e 
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concentração do polímero (PERIOLI et al., 2008). As emulsões E7, E8 e E9 sem 

e com o extrato de A. sisalana apresentaram diferenças estatisticamente 

significativas de viscosidade, com aumento desta após os testes de estabilidade 

preliminar, que pode ser justificado devido a evaporação de água nas 

formulações (LEONARDI, 2008) ou a concentração do agente emulsificante 

(PERIOLI et al., 2008). O aumento da temperatura pode ressaltar processos 

físico-químicos de desestabilização, devido a fatores como: mudanças no perfil 

das interações intermoleculares, evaporação de solventes voláteis e 

recristalização (polimorfismo) (GIL, 2010).  

As emulsões E5 e E10 contendo ou não 1% do extrato de A. sisalana não 

apresentaram alterações estatisticamente significativas de viscosidade e valores 

de pH após a estabilidade preliminar, e seguiram para o teste de estabilidade 

acelerada.  

As emulsões E10 sem ou com o extrato apresentaram variações 

significativas nos parâmetros de pH e viscosidade com 30 dias, assim elas foram 

excluídas do teste de estabilidade acelerada. No preparo dessas emulsões, 

reduziu-se o agente emulsificante e o tempo de cisalhamento. Segundo Jafari et 

al., (2008), a concentração do emulsificante, as condições do processo de 

homogeneização como o tempo e a intensidade de emulsificação, a baixa taxa 

e tempo de adsorção do agente tensoativo na interface, são fatores que podem 

afetar o tamanho das gotículas da emulsão. 

As emulsões E5 sem e com 1% do extrato de sisal apresentaram-se 

estáveis após os testes e os valores de pH, viscosidade aparente mínima, índice 

de fluxo e área de histerese, estão apresentados nas tabelas 14 e 15.  

A alteração dos valores de pH durante o estudo de estabilidade fornece 

informações a respeito da estabilidade química da formulação, ou seja, 

decréscimos desses valores podem estar relacionados à oxidação da fase 

oleosa com a formação de cadeias oxidadas ou ainda a hidrólise de 

triglicerídeos, manifestada pela formação de ácidos graxos livres (MASMOUDI 

et al., 2005). Os valores de pH das formulações mantiveram-se estáveis durante 

90 dias nas diferentes temperaturas avaliadas. Baby et al., (2007), 

desenvolveram emulsões O/A fluidas contendo o extrato de Trichilia catigua Adr. 

Juss e Ptychopetalum olacoides Bentham e verificaram que as formulações com 

os extratos apresentaram tendência a reduzir o valor do pH em condição de 
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armazenamento de alta temperatura, provavelmente, devido à alteração dos 

componentes das emulsões e as substâncias ativas dos extratos.  

 
Tabela 13 – Resultados dos testes de estabilidade acelerada da emulsão E5 
sem extrato. 

 

Tempo 

(dias) 

 

Temperatura 

(°C)  

 

 

pH 

Viscosidade 

aparente 

minima (cP) 

Índice 

de 

Fluxo 

Área de 

Histerese 

(d/cm2.s) 

t0 (24h) 25 6,50 ± 

0,06 

3849 ± 592 0,43 ± 

0,01 

4756,77 ± 

1058,17 

 

30  

4 6,63 ± 

0,01 

4450 ± 393 0,43 ± 

0,02 

3298,43 ± 

2349,86 

25 6,59 ± 

0,12 

3973 ± 203 0,36 ± 

0,02 

5362,50 ± 

662,79 

45 6,57 ± 

0,12 

3309 ± 673 0,28 ± 

0,04 

3715,83 ± 

459,13 

 

60  

4 6,54 ± 

0,10 

4287± 163 0,41 ± 

0,02 

4611,70 ± 

1054,52 

25 6,72 ± 

0,17 

4260 ± 522 * 0,40 ± 

0,04 

4106,50 ± 

655,28 

45 6,34 ± 

0,17 

2970 ± (337) 0,43 ± 

0,07 

2117,51 ± 

1252,04 

 

90  

4 6,60 ± 

0,03 

4712 ± 211 0,40 ± 

0,06 

5596,65 ± 

172,76 

25 6,60 ± 

0,14 

4050 ± 646 0,40 ± 

0,01 

3606,14 ± 

1613,91 

45 6,37 ± 

0,18 

3349 ± 1060 0,34 ± 

0,09 

4212,12 ± 

1325,6) 

Os resultados dos valores de pH e de viscosidade aparente foram expressos como média ±  
desvio padrão (SD). n=9. *p<0,05. Autoria: Própria 
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Tabela 14 - Resultados dos testes de estabilidade acelerada da emulsão E5 com 
extrato. 

 

Tempo 

(dias) 

 

Temperatura 

(°C) 

 

  

pH 

Viscosidade 

aparente 

minima (cP) 

Índice 

de 

Fluxo 

Área de 

Histerese 

(d/cm2.s) 

t0 (24h) 25 6,34 ± 

0,03 

1296 ± 45 0,39 ± 

0,04 

62,83 ±  

22,12 

 

30  

4 6,34 ± 

0,08 

1235 ± 18  0,24 ± 

0,005 

1215 ±  

666,80 

25 6,49 ± 

0,11 

1103 ± 107 0,32 ± 

0,01 

484,83 ±  

286,42 

45 6,29 ± 

0,05 

1075 ± 96 0,27 ± 

0,03 

1467,24 ±  

286,42 

 

60  

4 6,52 ± 

0,10 

1170 ± 157 0,26 ± 

0,14 

953 ±  

108,36 

25 6,88 ± 

0,06) 

1198 ± 59 
 

0,20 ± 

0,15 

1929,81 ±  

1422,62 

45 6,23 ± 

0,06 

1065 ± 96 0,23 ± 

0,05 

1843,91 ±  

46,90 

 

90  

4 6,37 ± 

0,13 

1460 ± 123 0,25 ± 

0,04 

471 ±  

163,74 

25 7,00 ± 

0,21 

1248 ± 63 0,32 ±  
0,03 

1120,48 ±  

661,37  

45 6,18 ± 

0,06 

1269 ± 229 0,28 ± 

0,03 

1843,92 ±  

437,13 

Autoria: Própria 
 

 
A viscosidade mínima aparente das formulações sem e com o extrato, 

nas diferentes condições de armazenamento, comparando o t0 com o t90, não 

apresentou diferença estatística, o que permite considerá-las estáveis.  

Existem alguns parâmetros reológicos para a avaliação do 

comportamento dos fluidos. Entre eles o índice de comportamento de 

escoamento (n) que indica o comportamento do fluxo após desestruturação do 
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fluido. Quando o valor de n corresponde a 1, a viscosidade é dada por uma 

constante, ou seja, tem-se um fluido newtoniano. Quando n >1, a viscosidade 

será diretamente proporcional à taxa de cisalhamento, então se tem um fluido 

dilatante. Para valores de n no intervalo de 0 a 1, o comportamento do fluido é 

dito pseudoplástico (BARNES, 2000). As tabelas 14 e 15 apresentaram valores 

de n menores do que 1 em todas as variações de tempo e temperatura. Na Figura 

17 observa-se uma diminuição na viscosidade aparente quando se eleva o valor 

da taxa de cisalhamento confirmando o comportamento pseudoplástico. 

 

Figura 17 - Comportamento pseudoplástico da emulsão E5 com o extrato 
de Agave sisalana no tempo inicial e após 90 dias em diferentes 
temperaturas. 

Autoria: Própria 

 

Ao observar a área de histerese entre as curvas ascendentes e 

descendentes nas tabelas 14 e 15 e, os reogramas das emulsões E5 (Figuras 

18 e 19) é possível verificar que tanto no t0 quanto após os 90 dias, nas 

diferentes condições de temperaturas, as formulações apresentaram 

comportamento tixotrópico.  
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Figura 18 - Reograma da emulsão E5 sem o extrato de Agave sisalana após 
 24h de preparo e após 90 dias em diferentes temperaturas. 

 

 
Autoria: Própria 

 

 

Figura 19 - Reograma da emulsão E5 com o extrato de Agave sisalana após 
24h de preparo e 90 dias em diferentes temperaturas. 
 

 
Autoria: Própria 

 
Frente aos parâmetros analisados na estabilidade acelerada durante 90 

dias, foi possível considerar a emulsão E5 como uma emulsão estável, podendo 

assim ser avaliada a segurança e eficácia das formulações fotoprotetoras.  
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5.5 ESTUDOS CLÍNICOS DE SEGURANÇA DA FORMULAÇÃO 

FOTOPROTETORA 

 

As reações cutâneas mais frequentes relatadas pelo uso de protetores 

solares incluem irritação subjetiva (como picadas e queimação), dermatite de 

contato irritante e comedogenicidade. Com menos frequência, ou raramente, 

pode ocorrer dermatite de contato alérgica e fotoalérgica, geralmente sem 

consequências a longo prazo e podem ser aliviadas quando se interrompe o uso 

do produto. Para crianças menores de 6 meses não é recomendável o uso de 

protetores solares, pois a pele é mais sensível podendo ocorrer irritação ou 

erupções cutâneas (HENDERSON et al.; 2022; SANDER et al.; 2020).  

Os componentes da formulação podem ser os responsáveis pelo risco 

potencial de qualquer efeito local e sistêmico. Mas na composição final do 

produto pode haver associação entre os componentes da formulação e ainda 

facilitar a absorção total ou parcial dos ingredientes, influenciando no risco 

potencial do produto.  

O objetivo do teste de sensibilidade dérmica foi demonstrar a ausência de 

reações de sensibilização alérgica (hipersensibilidade tardia reações) aos 

protetores solares, incluindo três fases: indução, repouso e desafio. A emulsão 

fotoprotetora com o extrato de A. sisalana não induziu processo de irritação e 

sensibilização cutânea, durante o período de estudo e, portanto, suporta o apelo 

"Dermatologicamente testado”. Os resultados obtidos nesse trabalho, 

corroboram com aqueles apresentados por Tomazelli et al., (2018), Rosado et 

al., (2019) e Batista et al., (2022), que avaliaram a segurança da rutina, cafeína 

e própolis vermelha, respectivamente, associadas a uma formulação 

fotoprotetora. O potencial de irritação de um produto cosmético depende de uma 

série de variáveis, como componentes usados na formulação, concentração dos 

componentes, absorção, quantidade aplicada, condição da pele, modo e 

frequência de aplicação (BATISTA et al., 2022).  

Os filtros solares de origem natural, ao absorver a energia solar, podem 

produzir oxigênio singlete que é fototóxico para proteínas e lipídios de membrana 

e para o DNA. Por essa razão é importante determinar se os extratos naturais 

exibem efeitos fotoprotetores ou fototóxicos após a radiação UV para sua 
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aplicação como filtros UV em formulações fotoprotetoras (HE et al., 2021). Em 

consonância com os resultados de TOMAZELLI et al., (2018), a emulsão 

fotoprotetora com o extrato de A. sisalana não induziu fototoxicidade ou 

fotossensibilização cutânea durante o período de estudo.  

 

 

5.6 AVALIAÇÃO DA ATIVIDADE FOTOPROTETORA 

 

5.6.1 Determinação do fator de proteção solar in silico 

Foi realizado um estudo preliminar in silico da associação dos filtros 

solares que seriam utilizados na formulação. Como mencionado anteriormente 

esses filtros solares foram selecionados a partir das formulações de mercado e 

da fórmula sugerida pela empresa Razzini Ltda e aprovados pela legislação 

brasileira. Este teste é utilizado por se tratar de uma metodologia menos 

onerosa, ser prática, rápida e facilitar o planejamento da formulação no pré 

desenvolvimento (FLOR; DAVOLOS; CORREA, 2007). No entanto, é 

considerado apenas a combinação quali e quantitativa dos filtros solares e não 

a composição como um todo.  

O resultado do FPS calculado in silico está na tabela abaixo (Tabela 15). 

 

Tabela 15 - Resultados fator de proteção solar in silico pelo programa Sunscreen 
Simulator da BASF. 
DADOS RESULTADOS OBTIDOS 

FPS in sílico 20,2 (ISSO 24444)  

20 (EU 2006) 

Comprimento de onda crítico 373 nm 

FPS-UVA  8,8 (ISO 24442) 

FPS- FPUVA 0,44 

UVA/UVB relação  Sem irradiação: 0,75 

Com irradiação: 0,73 

FPS% UV filtro 1,03 

Autoria: Própria 
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O FPS calculado foi de 20,2 considerando a ISSO 24444:2019. Os 

métodos de determinação do FPS in silico complementam as possibilidades 

oferecidas pelos métodos in vivo e in vitro. O cálculo in silico não tem o 

componente de erro aleatório ao ser repetido. Isso significa que qualquer desvio 

em relação ao FPS verdadeiro é erro sistemático. Os modelos para o cálculo do 

FPS in sílico utilizam o mesmo algoritmo de cálculo do FPS usado nas 

medições in vitro, mas substituem a medição da transmitância calculando a 

absorbância geral dos filtros UV em uma película irregular de protetor solar. Além 

de valer-se dessas simulações para desenvolver novas formulações de 

protetores solares, os cálculos podem ajudar a conhecer do desempenho geral 

do protetor solar (OSTERWALDER et al., 2020).  

Na simulação in sílico o produto apresentou comprimento de onda crítico 

de 373 nm e FPUVA 8,8 (Tabela 15). Para que haja proteção contra as 

radiações, o produto fotoprotetor deve conter filtros solares UVB, e UVA e 

apresentar no mínimo o FPUVA de, 1/3 do FPS rotulado e um comprimento de 

onda crítico superior a 370 nm, a fim de caracterizar o produto como um protetor 

solar de amplo espectro (UVB/UVA) (BRASIL, 2022).  

A razão UVA/UVB e o comprimento de onda crítico fornecem um índice 

de proteção contra as radiações UV de comprimentos de onda curto e longo, que 

também podem ser danosos a pele. O primeiro é a razão das extinções médias 

na faixa UVA e UVB e o segundo é o comprimento de onda (λ) que determina 

90% do espectro integral de absorção de 290 nm a 400 nm (BRASIL,2022).  

Fundamentado na razão UVA/UVB e no comprimento de onda crítico, 

Diffey, (1994), propôs a seguinte classificação: relação UVA/UVB entre 0,41 e 

0,6 - boa proteção; relação entre 0,61 e 0,8 - proteção superior, acima de 0,8 - 

máxima proteção. Com relação ao comprimento de onda crítico, a proteção UVA 

máxima é alcançada com λ ≥ 370 nm. Observando a Tabela 15 pode-se afirmar 

que os resultados obtidos in sílico estão em conformidade com as exigências da 

RDC 629/ 2022 da Anvisa (BRASIL, 2022). 

 

5.6.2 Determinação do fator de proteção solar in vivo 

A tabela 16 apresenta os dados obtidos do FPS in vivo das formulações 

contendo ou não o extrato de A. sisalana. A emulsão sem o extrato apresentou 
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um FPS de 39,1 e a emulsão com o extrato de A. sisalana de 40,5. Essa 

diferença foi estatisticamente significativa (p<0,05). 

 

Tabela 16  - Fator de proteção solar das emulsões fotoprotetoras sem e com o 
extrato de A. sisalana.  

 
Parâmetros 

 
 

 
Formulação 

fotoprotetora 
sem o extrato de 

A. sisalana 

 
Formulação 

fotoprotetora 
com o extrato 
de A. sisalana 

FPS = Ʃ(FPSi)/n 17,3 39,1 40,5 

Desvio Padrão 1,77 1,45 0,45 

IC95 1,27 1,04 0,32 

P< 0,05.(*) ISO 24444:2019 - Cosméticos - Métodos de teste de proteção solar. Autoria: Própria  

Oliveira e colaboradores (2021) ao adicionarem o extrato de Hymenaea 

martiana (5% e 10%) à formulação contendo filtro químico, observaram um 

aumento da atividade antioxidante e fotoprotetora, atribuindo essa atividade a 

presença de flavonoides. Concluiram que a adição de filtros solares naturais aos 

filtros químicos é considerada uma alternativa para aumentar a segurança e 

eficácia dos fotoprotetores. Ahmady e colaboradores (2020), observaram o 

aumento do FPS (6,37±0,14 para 21,05±0,85) com o aumento da concentração 

do extrato utilizando (2% para 8%), verificando estabilidade com 6% do extrato 

purificado de Elaeagnus angustifólia. Semelhante a esse estudo Costa e 

colaboradores (2021), utilizaram o extrato bruto de Marcetia macrophylla em 

formulações fotoprotetoras e observaram que os valores de FPS aumentaram 

proporcionalmente à concentração de extrato em cada formulação. Em 

concentrações entre 10,0 mg/µl e 50,0 mg/µl, todas as formulações contendo 

extrato etanólico apresentaram atividade fotoprotetora satisfatória (FPS ≥ 6). No 

presente trabalho utilizando 1% (0,01 mg/µl) do extrato de A. sisalana verificou-

se um acréscimo na fotoproteção (tabela 16). Concentrações maiores do extrato 

poderiam resultar em um aumento ainda mais significativo.  

Mej ́ıa-Giraldo; Gallardo; Puertas-Mej ́ıa, (2021), investigaram a atividade 

fotoprotetora e antioxidante de extratos de seis espécies de plantas coletadas 

em montanhas de alta altitude e concluíram que os flavonoides presentes nas 

plantas possuem capacidade de absorção da radiação UV o que as auxilia na 
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proteção contra as radiações UVA-UVB por meio de mecanismos fotoprotetores 

e antioxidantes.  

Tomazelli et al., (2018) ao adicionarem a rutina (0,1% p/p) em uma 

formulação fotoprotetora observaram um aumento do FPS in vivo em cerca de 

70% em comparação com a formulação sem rutina, evidenciando melhorar 

eficientemente a fotoproteção, mesmo em baixa concentração. Além disso os 

autores verificaram um aumento de 40% na atividade antioxidante da 

formulação. A rutina, um flavonóide da classe dos flavonóis, tem sido estudada 

por sua atividade antioxidante (TOMAZELLI et al., 2018). 

Rosado et al., (2019) avaliaram a associação da cafeína a uma 

formulação fotoprotetora. Os protetores solares foram preparados com 2,5% p/p 

de cafeína ou na ausência deste composto. A formulação com cafeína aumentou 

o FPS in vivo em aproximadamente 25% na proteção contra a radiação UVB. Os 

autores relataram que a cafeína sozinha não forneceu valor do FPS, mas, em 

associação com filtros UV químicos, o potencializaram. Essa melhora, segundo 

os mesmos autores provavelmente pode ser atribuída a atividade antioxidante 

ou anti-inflamatória da cafeína, atenuando o eritema causado pela radiação UV 

ou mesmo retardando a formação desse. 

Considerando os trabalhos relatados acima onde os flavonoides 

contribuíram com o aumento do FPS, pode-se considerar que esses metabólitos 

presentes no extrato de A. sisalana em estudo podem ter incrementado o valor 

do FPS in vivo. No entanto, na prática, tanto a rotulagem quanto a proteção 

efetivamente oferecida pelas formulações fotoprotetoras desenvolvidas, 

contendo ou não o extrato do resíduo do sisal será FPS 40, mas deve ser 

destacado que a formulação com o extrato apresenta atividade antioxidante. 

O aumento da atividade fotoprotetora também pode ser atribuída a 

absorbância do extrato nos comprimentos de onda entre 200 nm e 350 nm 

conforme varredura realizada do extrato nos comprimentos de onda de 200 nm 

a 800 nm (Figura 20). 
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Figura 20 -  Curva representativa da varredura do extrato de Agave sisalana na 
concentração de 10 mg/mL. 

 

  

Autoria: Própria 

 

A formulação dessa pesquisa, não apresentou um FPS in vivo compatível 

com o calculado in silico (FPS 20) (tabela 16). Alguns fatores podem explicar 

essa diferença como a composição do veículo, o caráter hidrofílico da 

formulação, a interação com a pele no teste in vivo e, tipos e concentrações de 

emulsionantes e emolientes (FERRARI; ROCHA-FILHO, 2011).  

  

5.6.3 Determinação do Fator de Proteção UVA in vitro 

As formulações sem e com o extrato de A. sisalana cumpriram essa 

exigência da Anvisa (BRASIL, 2022) quanto ao FPUVA de 25,3 e 21,5 e 

comprimento de onda de 383 nm e 381,5 nm respectivamente (Tabelas 18, 19 e 

20). Valores de comprimento de onda representam o espectro de proteção mas 

não avaliam a intensidade de proteção (JARZYCKA et al., 2013).  
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Tabela 17   - Fator de proteção UVA (FPUVA) do produto de referência. 
 

 FPA0 Dose 
(J/cm2) 

FP- 
UVA 

Coeficiente 
C 

FPS in 
vivo 

Média 14,3 15,6 12,8 1,1  

     16 DP 1,0 1,1 1,3 0,1 

Legenda: DP = desvio padrão. Padrão: S2 (especificação de FPUA = entre 10,7 e 14,7). 
Número de placas: 4. Autoria: Própria. 

 

Tabela 18 - Fator de proteção UVA (FPUVA) e comprimento de onda crítico 
 (λc) da emulsão fotoprotetora sem o extrato de A. sisalana.  

 FPA0 Dose 

(J/cm2) 

λ FPA Coeficiente 

C 

FPS in 

vivo 

Média 26,5 31,8 383 25,3 1,0  

30 DP 1,0 1,3 0,5 1,7 0,0 

Legenda: DP = desvio padrão; λc = comprimento de onda crítico. 
Número de placas: 4. Autoria: Própria. 

 

Tabela 19 - Fator de proteção UVA (FPUVA) e comprimento de onda crítico 
 (λc) da emulsão fotoprotetora com o extrato de A. sisalana.  

 FPA0 Dose 

(J/cm2) 

λ FPA Coeficiente 

C 

FPS in 

vivo 

Média 22,8 27,2 381,3 21,5 1,0  

30 DP 1,0 1,0 0,5 1,3 0,0 

Legenda: DP = desvio padrão; λc = comprimento de onda crítico. 
Número de placas: 4. Autoria: Própria. 

 

Não foi observado um aumento da proteção UVA e do comprimento de 

onda crítico com a adição do extrato de Agave sisala, provavelmente porque a 

absorbância do extrato a partir do λ de 350 nm, começa a diminuir (Figura 20). 

A relação FPS/FPUVA foi calculada utilizando os resultados do teste de 

FPS in vivo (tabela 17). O índice FPS/FPUVA caracteriza a relação entre os dois 

fatores de proteção solar e deve ser menor ou igual a 3, identificando que o valor 

FPUVA foi no mínimo de 1/3 do valor do FPS. O resultado obtido foi de 1,54 e 

1,88 para as emulsões sem e com o extrato de A. sisalana, significando que as 
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formulações possuem um amplo espectro UVB e UVA (HERZOG; 

OSTERWALDER, 2015). Esses resultados corroboram com aqueles obtidos por 

Mej ́ıa-Giraldo; Gallardo; Puertas-Mej ́ıa, (2021). 

Como já foi relatado, a radiação ultravioleta em excesso, resultam na 

produção de espécies reativas de oxigênio com danos ao DNA, lipídios, 

proteínas e alteração na estrutura dos fibroblastos, o que contribui para o 

envelhecimento cutâneo (KHAN et al., 2018). Compostos bioativos naturais com 

atividade antioxidante, como o extrato de A. sisalana utilizado nessa pesquisa, 

podem ser uma ferramenta estratégica para superar o efeito deletério induzido 

pelas radiações UVB e UVA.  

 

5.6.4 Avaliação da absorção na faixa de Luz visível e Luz azul 

As formulações sem e com o extrato de A. sisalana apresentaram 

proteção contra a luz visível e luz azul (tabelas 20 e 21). 

 

Tabela 20  - Absorção da emulsão fotoprotetora sem o extrato de A. sisalana na 
faixa de luz visível e luz azul.  
Parâmetros Formulação fotoprotetora sem o extrato de A. 

sisalana 
 Luz visível (400 a 700 nm) Luz azul  (400 a 500 nm) 

Média 21% 23% 

DP 1% 1% 

Coeficiênte de 

variação 

 

3% 

 

5% 

Legenda: DP = desvio padrão; CV = coeficiente de variação. Número de placas: 3.  
Autoria: Própria. 
 

Lorrio e colaboradores (2020), simularam a exposição crônica a 

dispositivos digitais e verificaram que a luz azul, induziu estresse oxidativo nos 

fibroblastos, danificou as mitocôndrias alterando sua morfologia e potencial de 

membrana e aumentou a hiperpigmentação. Os extratos botânicos são 

particularmente interessantes para prevenir as alterações cutâneas 

supracitadas, pois geralmente são caracterizados por baixa toxicidade e 

atividade anti-estresse, e frequentemente proporcionam diversas sinergias como 

atividade anti-inflamatória, antioxidante e reparadora de tecidos. Os autores 

concluem da importância de proteger as células da pele da luz azul artificial de 
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dispositivos digitais, neutralizando os sinais prematuros de fotoenvelhecimento 

e os extratos botânicos com atividade antioxidante devem ser estudados para 

essa finalidade (LORRIO et al., 2020).   

 
Tabela 21  - Absorção da emulsão fotoprotetora com o extrato de A. sisalana na 
faixa de luz visível e luz azul.  
Parâmetros Formulação fotoprotetora com o extrato de A. 

sisalana 
 Luz visível (400 a 700 nm) Luz azul (400 a 500 nm) 

Média 19% 24% 

DP 1% 1% 

Coeficiênte de 

variação 

 

6% 

 

2% 

Legenda: DP = desvio padrão; CV = coeficiente de variação. Número de placas: 3.  
Autoria: Própria 

Em julho de 2020, um grupo de especialistas se reuniu a fim de revisar a 

proteção solar, uma vez que o aumento das evidências sobre o impacto dos 

diferentes comprimentos de onda da luz solar na pele, demonstra a necessidade 

de recomendações personalizadas de protetor solar de acordo com o fototipo da 

pele. De acordo com ou autores, a proteção contra os raios UVB é especialmente 

importante para a pele clara, pois há um alto risco de queimaduras solares, 

danos ao DNA e câncer de pele. A pele mais escura pode ser naturalmente mais 

protegida contra UVB, mas é mais propensa à hiperpigmentação induzida por 

luz visível e UVA. A proteção contra UVA, LV e infravermelho A, pode ser útil 

para todos os fototipos de pele, pois penetram profundamente e causam 

fotoenvelhecimento. Apesar dos avanços significativos que foram feitos durante 

a última década, há necessidade de melhorar a proteção contra UVA1, LV e IV 

(PASSERON et al., 2021). 

Existe, até presente momento, relativamente pouca literatura abordando a 

proteção contra a luz visível e azul. Protetores solares contendo dióxido de titânio 

e óxido de zinco protegem contra a radiação UVA e UVB, mas fornecem proteção 

limitada contra a luz visível e azul. Entretanto, esses protetores solares quando 

combinados com  óxidos de ferro (incluindo óxido de ferro vermelho, amarelo e 

ferro preto) bloqueiam efetivamente a luz azul (BERNSTEIN; SARKAS; BOLAND, 

2021). 
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Lawrence et al., (2022) avaliaram dois protetores solares, ambos 

rotulados com FPS 15 e proteção UVA na União Europeia e nos Estados Unidos. 

A metodologia in vivo foi desenvolvida pelos autores, onde a região lombar de 

indivíduos saudáveis do tipo II-IV com pele Fitzpatrick foi irradiada com doses 

crescentes de radiação. A alteração da pigmentação foi medida imediatamente, 

6 h e 24 h após a irradiação usando dois dispositivos de espectroscopia de 

refletância e classificação visual. Os filtros solares apresentaram proteção 

mínima contra pigmentação, demonstrando a necessidade de melhorar a 

proteção contra a luz visível e azul bem como protocolos de testes in vivo e in 

vitro para a avaliação da proteção solar contra essas radiações. 

De acordo com Addor et al., (2022) diversas metodologias validades estão 

sendo apresentadas na literatura a fim de avaliar a proteção contra a luz visível e 

luz azul, mas ainda não há um padrão universalmente aceito.  

A formulação fotoprotetora com extrato de A. sisalana, apresentou um 

amplo espectro de proteção contra a radiação solar, com FPS 40, FPUVA 

considerável, proteção contra luz visível e azul. Pode ainda ser grafado na 

rotulagem, de acordo com a RDC 629/2022 (BRASIL 2022): “Produto muito 

sensível a queimadura solar” e a designação de categora de proteção (DCP): “alta 

proteção”. Esse último dizer é obrigatório de acordo com a RDC citada. Assim, 

pode se dizer que além de uma formulação fotoprotetora também tem ação ação 

antioxidante, associando a prevenção do envelhecimento cutâneo.  
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6 CONCLUSÕES  

 

O material vegetal sólido obtido a partir do resídulo industrial de A. 

sisalana e extraído por ultrassonicaçao em solução etanólica 50%, apresentou 

bom rendimento de extração e quando caracterizado quimicamente, observou-

se a presença de compostos fenólicos e  flavonóides, em especial, ácido gálico 

e catequina. 

A presença desses constituintes pode estar relacionada com o potencial 

antioxidante em toda a cascata oxidativa, verificado por meio das metodologias 

antioxidantes in vitro. 

Dentre as 10 formulações estudadas as emulsões E5 (0,6% do 

UltraThixTM , 2,0% do PolyAquolTM 2W e 15 minutos de tempo de cisalhamento) 

sem e com o extrato de A. sisalana 1,0% mantiveram-se estáveis durante 90 

dias, apresentando comportamento reológico de fluido não newtoniano com 

perfil pseudoplástico e tixotrópico desejável para um cosmético de uso tópico. A 

associação dos emulsificantes Acrylic Acid/VP Crosspolymer e Polyglyceryl-2 

Stearate (and) Glyceryl Stearate (and) Stearyl Alcohol) e o tempo prolongado de 

cisalhamento foi fundamental para a estabilidade das formulações.  

A emulsão estável contendo o extrato de A. sisalana não induziu processo 

de irritação e sensibilização cutânea e não apresentou reações de fototoxicidade 

ou fotossensibilização cutânea durante o período de estudo e, portanto, suporta 

o apelo "Dermatologicamente testado”.  

No estudo do potencial fotoprotetor verificou-se que o FPS in silico não foi 

o mesmo obtido pelo teste in vivo, ou seja, à adição do extrato à formulação 

fotoprotetora aumentou estatisticamente o FPS quando comparada à formulação 

sem o extrato, sendo respectivamente, FPS 40,5 e 39,1. As formulações com 

extrato apresentaram FPUVA = 21,5 e comprimento de onda crítico λ = 381,3, 

com absorção da luz visível (400 a 700 nm) = 21% e azul (400 a 500 nm) = 19% 

e satisfazem as exigências da legislação atual para protetores solares. 

Apesar do aumento estatisticamente observado no FPS in vivo, após a 

adição do extrato de A. sisalana, na prática, tanto a rotulagem quanto a proteção 

efetivamente oferecida pelas formulações fotoprotetoras desenvolvidas, 

contendo ou não o extrato do resíduo do sisal será FPS 40. Entretanto, 
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concentrações maiores do extrato podem ser avaliadas a fim de verificar o 

aumento mais expressivo do FPS in vivo.  

Esta pesquisa buscou e apresentou o aproveitamento do resíduo do sisal 

de modo sustentável ambiental, econômico e socialmente, através do 

desenvolvimento de uma formulação multifuncional com ações antioxidante e 

fotoprotetora. Além da redução do impacto do resíduo no meio ambiente, a 

utilização de um produto multifuncional, é um importante avanço dermatológico 

uma vez que permite ao consumidor reduzir custo, número de produtos, 

possíveis interações entre produtos diferentes e tempo de aplicação. 
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APÊNDICE A - Composição dos protetores solares disponíveis no mercado  

Produtos comerciais Neutrogena 
sun fresh 
FPS 30 
 
 
 
 
 

Nivea sun 
protetor 
solar 
hidratante 
FPS 30 
 
 
 

Expertise 
supreme 
protect 4 
FPS 30 
L’oreal 
 
 
 

Protetor 
solar 
l’oreal 
expertise 
toque 
seco anti-
acne FPS 
30 
 

La roche 
posay 
anthelios 
gel-
creme 
protetor 
solar 
FPS 50 
 

La roche 
posay 
anthelios Xl 
Protetor 
solar FPS 50 
 

Vichy 
Idéal 
soleil 
FPS 50 
Gel-
creme 
 

Áreas de aplicação Corpo Corpo Face e 
corpo 

Face Face Corpo Face 

Componentes        
Aqua X X X X X X X 

FILTROS SOLARES  

Butyl Methoxydibenzoylmethano X X X X X X X 

Octocrylene X X X X X X X 

Ethylhexyltriazone X  X X X X  

Bis-ethylhexyl Phenol Methoxy PHenyltriazine X    X  X 

Titanium Dioxide X X X X  X X 

Homosalate  X X    X 

Ethylhexyl Salicilate  X X  X X X 

Phenylbenzimidazole Sulfonic Acid  X      

Polymethilsilsesquioxane  X      

Methylene Bis-

Benzotriazolyl Tetramethylbutylphenol 

    

X 

   

Drometrizole Trisiloxane  
 

  X X  X 
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Terephthalylidene Dicamphor Sulfonic Acid   X 
 

X 
 

X 
 

 X 
 

Ethyl-hexyltriazone   X     

EMULSIFICANTES E ESPESSANTES 

Potassium Cetyl Phosphate X  X   X X 

Acrylates/C10-30 Alkyl Acrylate Crosspolymer  
X 

 
X 

 
X 

  
X 

  
X 

Styrene/acrylates copolymer        X 

Methyl Methacrylate Crosspolymer- 
Acrylamide 

 X      

Carbomer X       

Tribehenium X       

Stearyl Alcohol X  X X  X  

Cetyl Alcohol    X    

Polyglyceryl 10 Laurate    X    

Polyisobutene  X      

Sodium Stearoyl Glutamate  X      

Polisorbate 20  X      

Sorbitan Isostearate  X      

Sorbitan Oleate    X X   

Trimethoxycaprylysilane  X      

Stearic acid   X  X X X 

Xanthan Gun    X   X 

Poly C10-30 Alkyl Acrylate     X    

Sodium Chlorite  X      
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Behenyl Alcohol    X    

Ammonium Polyacryloyldimethyl Taurate    X X   
Ammonium Polyacryloyldimethyl Lauramide    X X   
Myristyl Alcohol    X    

Gyceryl Stearate Citrate    X    

Disodium Ehylene Dicocamide peg15 
Disulfate 

   X    

Inulin Lauryl Carbamate       X 

Peg-8 Laurate       X 

Peg 100 stearate   X   X  

VP/Hexadecene Copolymer X       

EMOLIENTES 

Neopentyl glycol diheptanoato X       

Cetylpalmitate X    X   

Caprylyl Glycol X  X X  X  

Caprylyl Methicone       X 

Isohexadecane      X  

Dicaprylyl Carbonate     X   

Cyclomethicone  X      

Glyceril Glucoside  X      

Dimethiconol       X 

Myristic Acid   X     

Palmitic Acid   X   X  

Glyceryl Stearate   X X  X  

Glyceryl Isostearate      X  
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Cyclohexasiloxane   X   X  

Synthetic Wax   X   X  

Disopropyl sebacate Silica    X    

CONSERVANTES E ANTIOXIDANTES  

Phenoxyethanol X X X  X X X 

Methylparaben  X      

Chorphenesin X       

Benzyl Alcohol    X    

Sodium Ascorbyl Phosphate X       

Tocopheryl Acetate X X X X X X X 

FRAGRÂNCIAS 

Parfum  X X X   X 

Fragrance   X X   X 

Benzyl salicylate  X      

Citronellol  X  X    

Limonene    X    

Coumarin  X      

Eugenol  X  X    

Hexyl cinnamal  X  X    

Hydroxyisohexyl 3-cyclohexene 

carboxaldehyde, 

 X      

Linalool  X X X    

Butylphenyl Methylpropional  X  X    
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Alpha Isomethyl Ionone  X      

OUTROS ADJUVANTES 

Alcohol    X  X  

Alcohol Denat     X   

T-butyl Alcohol    X    

Benzyl Alcohol        

Stearyl Alcoohol       X 

Ginger Root Extract        X 

Cinnamomum Cássia Bark extract       X 

Poterium Officinale Root Extract       X 

C12-15 Alkyl Benzoate X       

Glycerin X      X 

Propylene Glycol X  X  X X X 

Butylene Glycol       X 

Carylyl Glycol        X 

Pentylene Glycol     X  X 

Silica X    X  X 

Disodium EDTA X  X X  X  

Triethanolamine   X X X X X 

Trisodium EDTA  X     X 

Benzyl Benzoate X      X 

Aluminum Hydroxide   X  X X X 

Aluminum Star Choctenylsuccina       X 
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Aloe Barbadensis Leaf Extract X       

Zea Mays Starch    X X   

Sodium Hyaluronate    X    

Sodium Hydroxide X X      

Chamomilla Recutita Extract X       

Zingiber officinale Root Extract       X 

 Autoria: Própria 
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