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In the pharmaceutical and cosmetic industries, polymers are relevant due to their versatility and various applications, such as increasing
the solubility of active ingredients, reducing toxicity, and enabling controlled release system. Among them, poli(etileno glicol) (PEG)
stands out for its biocompatibility, low toxicity, and ability to form stable matrices. In this study, PEG-based polymeric matrices of 3400
(Mw) and 6000 (Mw) were synthesized and characterized, modified through conventional organic reactions, and incorporated into the
sunscreen Neo Heliopan®AV. The aim was to evaluate their physicochemical, photoprotective, and biological properties. The formulations
were characterized using infrared spectroscopy (FTIR), thermogravimetric analysis (TGA), and scanning electron microscopy (SEM). SPF
(sun protection factor) tests, cytotoxicity assays on human fibroblasts, and antibacterial activity tests were also performed. The analyses
confirmed the formation of microspheres, as well as an increase in SPF proportional to the concentration of Neo Heliopan®AV, with PEG
6000 showing better results compared to PEG 3400. FTIR spectra displayed characteristic bands of the sunscreen in the formulations. No
significant cytotoxicity or antibacterial activity was observed, indicating safety for topical use and preservation of the skin microbiota. In
conclusion, the developed formulations demonstrate potential for photoprotective cosmetic applications, combining efficacy, safety, and
the possibility of controlled release of the active ingredient.
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1. Introducao

Os raios ultravioletas (UV) estdo associados a diversas
formas de danos a saude humana. Atualmente, reconhece-
se que tanto os comprimentos de onda UVA quanto
UVB podem contribuir para o desenvolvimento de lesdes
cutdneas cronicas. A exposi¢do excessiva ao sol leva ao
envelhecimento precoce da pele, hiperpigmentagao e lesdes
pré-malignas e malignas. Essa exposicdo recorrente pode
ser reduzida pelo uso de produtos cosméticos com fator de
protecio solar (FPS).!

Os filtros solares sdo responsdveis por promover a
fotoprotec@o contra radiacdes UVA, UVB e luz visivel,
sendo amplamente utilizados em formulagdes cosméticas.
Eles atuam reduzindo a quantidade de radiag@o que atinge
a pele por meio de absor¢ao e/ou reflexdo.> Dessa forma, os

protetores solares consistem na combinagdo de diferentes
filtros solares, sendo o FPS, o indice que determina o
tempo de exposicdo ao sol sem provocar eritema, ou seja,
sem causar vermelhiddo na pele. Em outras palavras, o FPS
indica o nivel de proteg¢do oferecido contra os raios UV,
sendo sua eficicia dependente da capacidade de absorcao
da energia radiante, proporcional a concentragdo, intervalo
de absorcédo e comprimento de onda de maxima absor¢o.?
Entre os filtros solares disponiveis, o Neo Heliopan®AV (trans
4-metoxicinamato de 2-etilhexila), ¢ amplamente utilizado na
industria cosmética devido a sua eficicia na prote¢ao contra
os raios UVB, principais responsaveis por queimaduras
solares e danos imediatos. Além disso, apresenta facilidade
de incorporagdo em formulacdes, sendo frequentemente
empregado em produtos destinados a fotoprote¢do didria e
em protetores resistentes a dgua.’*
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Os critérios importantes para a eficicia da protecdo solar
sdo: condicdes de exposicdo (direta ou indireta), nivel de
protecdo (FPS), quantidade de produto aplicado, periodo
de exposi¢do, espessura da camada, cobertura, capacidade
de espalhar a férmula e de permear a pele. Muitas dessas
caracterfsticas sdo inerentes a férmula e podem refletir a
eficdcia do protetor solar. E importante desenvolver uma
formulacdo capaz de revestir a pele uniformemente, por
meio da selecdo cuidadosa da substincia fotoprotetora,
da estabilidade da formulacdo, do veiculo quimico e de
outros componentes. Cada forma cosmética de protetor
solar possui caracteristicas especificas, determinadas pela
combinag¢do de ingredientes quimicos ativos e pelo veiculo
utilizado, fatotes que podem impactar a sua eficicia. Em
geral, esses produtos sdo classificados segundo pardmetros
como polaridade, viscosidade e espessura.'

Os materiais poliméricos sdo muito versdteis em
relacdo as suas propriedades eldsticas e a funcionalizagao
da superficie. Podem ser facilmente produzidos em escala
laboratorial e em nivel industrial.’ Os avangos na tecnologia
de protetores solares estdo preenchendo importantes lacunas
no estudo da fotoprotegdo, especialmente ao oferecer
uma cobertura mais ampla contra os raios UVA de longo
comprimento de onda (UVAL1) e contra a luz visivel. Filtros
solares emergentes apresentam solu¢des promissoras para
esses desafios, proporcionando maior fotostabilidade
e melhor eficicia no combate a hiperpigmentacdo e ao
fotoenvelhecimento. Além disso, a inclusao de antioxidantes
nas formulagdes pode potencializar a eficdcia dos protetores
solares, combatendo o estresse oxidativo e a inflamagdo.®

Os polimeros, por sua vez, sio macromoléculas formadas
por unidades quimicas repetidas, denominadas meros, ligadas
entre si por ligacdes covalentes. O niimero de meros presentes
na cadeia polimérica define o grau de polimerizacio,
representado por n ou DP7® Gragas as suas propriedades
versdteis, os polimeros t€ém sido amplamente utilizados na
area farmacéutica, atuando como sistemas carreadores de
farmacos, possibilitando sua liberagdo controlada.”®

Dentre eles, destaca-se o poli(etileno glicol) (PEG)
(Figura 1), um polimero sintético hidrossolivel, atéxico e
de baixa volatilidade, com ampla aplica¢@o nas industrias
farmacéutica, téxtil e cosmética. O PEG € utilizado
como agente solubilizante, ligante em formulacdes de
comprimidos e agente espessante.’
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Figura 1. Estrutura quimica do poli(etileno glicol) (PEG)

Os protetores solares orgdnicos apresentam alguns
ingredientes na sua composi¢do, que visam melhorar a
aplicacdo e a aparéncia cosmética do produto na pele,

536 | 545

Sintese e Caracterizagao de Polietilenoglicéis Puros e Modificados com Filtro Solar Comercial

mas alguns filtros solares na composi¢do podem causar
dermatite alérgica ou irritativa. A causa mais frequente
de dermatite alérgica ou irritativa em filtros solares € a
benzofenona-3. Embora as reagdes de dermatite de contato
relacionadas aos filtros UV sejam motivo de preocupagao,
as evidéncias sugerem que sua incidéncia € relativamente
baixa.'>!> O Neo Heliopan®AV (trans 4-metoxicinamato
de 2-etilhexila) (Figura 2) destaca-se como um filtro solar
de amplo espectro, eficaz contra os raios UVA e UVB. No
entanto, assim como outros ingredientes cosméticos, seu
uso pode acarretar alguns aspectos negativos, como reagdes
alérgicas, irritacdo cutinea e sensacdo de textura espessa ou
pegajosa na pele.

A incorporacdo do Neo Heliopan®AV em matrizes de
PEG oferece diversas vantagens, como maior estabilidade
do filtro, melhor dispersdo na formulagdo e liberagdo
controlada, prolongando sua agdo fotoprotetora. Além disso,
0 PEG melhora a textura do protetor solar, conferindo maior
agradabilidade sensorial, e pode reduzir possiveis irritacdes
cutaneas ao formar uma matriz polimérica ao redor do
filtro, aumentando tanto a seguranga quanto a eficicia da
formulacdo.'!
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Figura 2. Estrutura quimica do Neo Heliopan®AV
(trans 4-metoxicinamato de 2-etilhexila)

Os avangos na tecnologia de protetores solares
tém contribuido para superar lacunas importantes na
fotoprote¢do, especialmente no que diz respeito a uma
protecdo mais ampla contra o UVA (UVAL) e contra a luz
visivel. Filtros solares emergentes despontam como solugoes
promissoras, apresentando maior fotoestabilidade e eficicia
na preven¢ao da hiperpigmentagao e do fotoenvelhecimento.
Além disso, a incorporag@o de antioxidantes e de estratégias
de fotoprotec@o natural ou polimérica surgem como
alternativa complementar, auxiliando no combate ao estresse
oxidativo e a inflamacgdo.'>!*

A escolha do filtro solar Neo Heliopan®AV para a
incorporacdo dos PEGs deve-se as suas reconhecidas
vantagens cosméticas, sendo amplamente utilizado
em protetores solares e em maquiagens com FPS. Sua
aplicacdo possibilita o desenvolvimento de uma prote¢do
solar de amplo espectro, eficaz tanto contra queimaduras
solares (UVB) quanto contra envelhecimento precoce e
danos no DNA (UVA).!5-17

O PEG ¢€ o polimero mais utilizado e também o padrao-
ouro no campo emergente da administracdo de farmacos
baseada em polimeros com aplicagdes biomédicas. A
incorporagdo em polimeros pode possibilitar a liberacio
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controlada do filtro solar em pequenas quantidades ao
longo da exposi¢d@o ao sol, o que contribui para melhorar
a fotoestabilidade e aumentar o tempo de protecdo solar
efetiva.9,l4.18,]9

Neste trabalho, foram utilizados PEGs de dois pesos
moleculares (3400 e 6000) para a incorporagdo do filtro
solar Neo Heliopan®AV, visando otimizar sua estabilidade,
dispersdo e desempenho fotoprotetor. A citotoxicidade das
matrizes poliméricas contendo o filtro solar foi avaliada por
meio de ensaios de atividade antimicrobiana e viabilidade
celular.

2. Parte Experimental
2.]1. Condigdes gerais

Reagentes (4cido sulfurico, dcido acético, dlcool
polivinilico, poli(etileno glicol) de massas moleculares
3400 e 6000 e o filtro solar Neo Heliopan®AV (trans
4-metoxicinamato de 2-etilhexila)) foram obtidos da
Sigma-Aldrich (St. Louis, EUA). O solvente organico
diclorometano P.A. foi adquirido da marca VETEC
(Duque de Caxias, Rio de Janeiro, Brazil). Os reagentes
foram utilizados sem purificacdo adicional e adquiridos de
fornecedores comerciais. O FPS in vitro foi determinado
pelo método espectrofotométrico.

2.2. Sintese 1: reacao de esterificagdo seguida de
hidrdlises dos PEGs (3400 e 6000)

Em um baldo de fundo redondo, 2,0 g de PEG (pesos
moleculares 3400 e 6000) foram solubilizados em 10,0 mL
de diclorometano. Paralelamente, em um béquer, foi
preparada uma mistura contendo 0,1 mL de 4cido sulfirico
concentrado e 7,0 mL de 4cido acético. Essa solugdo
foi adicionada ao baldo contendo o PEG previamente
solubilizado, que foi colocado em banho-maria a 40 °C
por 65 min. Em seguida, a solucdo resultante foi transferida
para um funil de separagdo, e foram adicionados 10,0 mL
de dgua. A fase organica foi recolhida e colocada na estufa
de secagem e esterilizacdo digital, para secar na temperatura
de 40 °C por 24 h."*

2.3.Sintese 2:incorporagao do filtro solar sintéticoem
matrizes poliméricas de PEGs (3400 E 6000)

Para a incorporagio do Neo Heliopan®AV nos PEGs
(pesos moleculares 3400 E 6000), preparou-se inicialmente
a fase aquosa: 40,00 mL de dgua foram adicionados a um
béquer e aquecidos até aproximadamente 70 °C. Em seguida,
adicionou-se lentamente 0,12 g de dlcool polivinilico (PVA),
sob agitacdo, até completa dissolucdo. Paralelamente,
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preparou-se a fase orginica: em um béquer de 25,00 mL
contendo aproximadamente 6,00 mL de diclorometano,
aquecido a cerca de 30 °C, foram adicionados 0,30 g do
PEG e 0,10 g de Neo Heliopan®AV, mantendo o sistema
sob agitagdo até completa dissolucido. Apds o preparo das
fases, a fase aquosa foi vertida sobre a fase orgénica, e a
mistura foi submetida a agitacdo magnética sob refluxo a
35 °C durante quatro horas. 1512

2.4. Andlise de Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR)

As andlises de Infravermelho (FTIR) foram realizadas
com Thermo Scientific Nicolet 380 FT-IR, regido de alta
frequéncia (4000 a 600 cm™) com pastilhas de KBr.

2.5. Andlise Termogravimétrica (TCA e TDA)

Na analise térmica, as amostras foram submetidas
a andlise termogravimétrica (TGA) e andlise térmica
diferencial (TDA), utilizando uma taxa de aquecimento de
20 °C min’', uma faixa de temperatura de 20 — 700 °C e sob
atmosfera de ar sintético.

2.6. Analise por Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV)

A microscopia eletronica de varredura foi realizada
no NanoLab, na Escola de Minas, usando o Microscépio
eletronico de varredura - MEV JSM6510 (Jeol) equipado
com sistemas EDS (Bruker) e Catodo luminescéncia
(Bruker), nesse equipamento aplicou-se uma diferenca
de potencial variando de 0,5 a 30 kV. Antes da andlise, as
amostras passaram por um processo de metalizacdo conferir-
lhes condutividade elétrica, sendo posteriormente analisadas
no equipamento.

2.7. Determinacao do Fator de Protegao Solar (FPS)

Foi preparada uma solugdo-mie na concentracio de
1 mg de amostra por 1 mL de etanol para cada amostra.
Em seguida, foram preparadas solugdes diluidas a partir
dessa solu¢do-mae, nas concentracdes de 0,02; 0,03;
0,04; 0,05; 0,07 ¢ 0,1 mg mL"". As medicGes de absor¢ao
UV-Vis foram realizadas utilizando o espectrofotdmetro
Genesys 10S para determinar a absorbancia maxima na
regido ultravioleta do UVB. Cada amostra foi transferida
para a cubeta de quartzo com caminho 6ptico de 1,0 cm. Em
seguida, foi realizada a varredura no espectrofotdometro, em
intervalos de 5 nm entre os comprimentos de onda de 290
nm a 320 nm. Para processar os dados coletados, usou-se
o excel e, por meio do método de Mansur, demonstrado na
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equacdo 1,% foi possivel determinar o valor do FPS (fator
de protec¢do solar).

320
FPS=FCx Y x EE(X)xI(1)x Abs(}) (D

290
Em que o FC € o fator de corre¢éo (10); EE(L) € a eficacia
eritematosa da radiacdo no comprimento de onda A, I(X) €
a intensidade relativa da radiacio solar no comprimento de
onda A e Abs()) € a absorbancia da amostra no comprimento
de onda A. Os valores de EE(A)-I(A) utilizados foram os
normalizados propostos por Mansur®, conforme a Tabela 1.

Tabela 1. Ponderagdo empregada no célculo do FPS por espectrofotometria®

Comprimento de Onda (nm) EE x I (Valores Relativos)

290 0,0150
295 0,0817
300 0,2874
305 0,3278
310 0,1864
315 0,0839
320 0,0180
Total 1,0000

2.8. Ensaio de viabilidade celular

A citotoxicidade foi determinada pelo método de redugio
do MTT (3-[4,5-dimetiltiazol-2-i1]-2,5-difeniltetrazdlio
brometo).?! As células de fibroblastos humanos MRC5
(2 x 10% foram distribuidas em placas de 96 pogos e
tratadas com a amostra em concentragdes variando de 62,5
a 1000 yg mL' em DMEM Dulbecco’s Modified Eagle
Medium) com 2,0% de DMSO (dimetilsulf6xido) por
24 horas. As células ndo tratadas serviram como controle
para o cdlculo da viabilidade celular (%).

2.9. Ensaio da atividade antibacteriana

A atividade antibacteriana in vitro foi avaliada contra
Staphylococcus aureus ATCC 25923, Staphylococcus
epidermidis ATCC 12228 e Pseudomonas aeruginosa
ATCC 27853 cultivadas em dgar Miieller-Hinton a 37
°C. Os inéculos foram preparados utilizando o método de
suspensdo direta de colonias, por meio de uma suspensdo
salina (0,9 % NaCl) de coldnias selecionadas de uma
placa de 4gar de 24 h, antes de cada ensaio. A suspensio
foi ajustada para alcangar turbidez equivalente a 0,5 na
escala padrdo de McFarland (1 x 10® UFC mL").2 A
Concentracdo Inibitéria Minima (CIM) foi determinada pelo
método de microdilui¢do em caldo.?>?* As amostras foram
dissolvidas em caldo Miieller-Hinton com 2% de DMSO
(dimetilsulf6xido) para concentra¢des finais variando
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de 0,06 a 4,00 mg mL"!. Tetraciclina foi utilizada como
controle positivo, DMSO 2% como controle negativo e
apenas o caldo como controle do meio de cultura. As placas
de 96 pogos foram incubadas a 37 °C por 24 h. Apds o
periodo de incubagdo, adicionaram-se 30 uL de cloreto de
trifenil tetrazélio (TTC, 0,25 mg mL™") e as placas foram
incubadas por mais 3 h, sendo a CIM determinada como a
menor concentracdo sem mudanga visivel de cor.

3. Resultados e Discussao
3.1. Andlise de Infravermelho (FTIR)

A andlise de Infravermelho (FTIR - Fourier Transform
Infrared Spectroscopy) baseia-se na interacdo da radiacdo
infravermelha com as moléculas de uma amostra. Quando a
radiacdo infravermelha incide sobre a amostra, ela provoca
vibragdes nas ligacdes quimicas das moléculas, e a absor¢ao
dessa radiacdo ocorre em frequéncias especificas associadas
a diferentes tipos de vibragdes. A andlise das diferencas de
absorc¢do em diferentes frequéncias permite a identificacio
dos grupos funcionais presentes na amostra, sendo uma
técnica amplamente utilizada para a caracterizacdo de grupos
funcionais presentes em moléculas sintéticas ou naturais e
em materiais poliméricos. A andlise dos espectros de FTIR,
mostrados nas Figuras 3, 4 e 5, confirmou a incorporac¢io do
Neo Heliopan®AV nas matrizes poliméricas de PEG 3400 e
PEG 6000 puros e esterificados. Observa-se, nas amostras
contendo o filtro solar, a presenca de bandas caracteristicas
tanto do PEG quanto do Neo Heliopan®AV(NeoH), sem
desaparecimento de bandas de absor¢des relevantes, indicando
auséncia de reagdes quimicas entre os componentes. Na
regido de 3400 cm, foram identificadas bandas largas
atribuidas ao estiramento O-H dos grupos hidroxila dos PEGs
puros e modificados, presentes em todas as formulagdes. A
faixa de 3000-2800 cm™! apresenta uma intensidade na banda
de absor¢do referente aos estiramentos de C—H aliféticos
em todas as amostras incorporadas com Neo Heliopan®AV,
confirmando a incorporacdo. Destaca-se a presenca de
bandas de absor¢des em torno de 1700 cm™ nas amostras
contendo Neo Heliopan®AYV, atribuidas ao estiramento C=0
caracteristico do PEG modificado (PEG3400 esterificado +
Neo Heliopan e PEG 6000 esterificado + Neo Heliopan),
que também aparece no espectro do Neo Heliopan®AV puro.
Pequenas alteracdes na intensidade e largura dessas bandas
nas amostras PEG + Neo Heliopan®AV (NeoH) sugerem
interacd@o entre os grupos funcionais presentes nos PEGs e
no Neo Heliopan®AV, possivelmente por encapsulagdo ou
dispersdo do filtro solar na matriz polimérica. Além disso,
nao foram observados novas bandas ou desaparecimento de
bandas que indicassem formacao de novas ligacdes quimicas,
apontando para interagoes predominantemente fisicas entre

Rev. Virtual Quim. 2026, 18(4)




Sintese e Caracterizagdo de Polietilenoglicéis Puros e Modificados com Filtro Solar Comercial

PEG 6000 esterificado + Neo Heliopan

PEG 3400 esterificado + Neo Heliopan

m

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Transmitancia (%)

ndmero de onda (cm™)

Figura 3. Espectro de infravermelho dos PEGs esterificados
incorporados ao Neo Heliopan®AV
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Figura 4. Espectro de infravermelho dos PEGs 3400 incorporados ao
Neo Heliopan®AV
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Figura 5. Espectro de infravermelho dos PEGs 6000 incorporados ao
Neo Heliopan®AV

o filtro solar e o PEG. Essas interagdes podem contribuir
para o aumento da estabilidade do filtro solar, promovendo
liberacao controlada e melhorando as propriedades sensoriais
da formulagao final.
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Essas observagdes para os PEGs modificados neste
trabalho s@o consistentes com os encontrados por Nascimento
et al.,* que observaram que os derivados de PEG apresentaram
uma banda de absorg¢do relacionada a ligacdo C-OH em
aproximadamente 3500 cm’!, similar ao PEG puro (sem
modificagido), mas com intensidades variadas. Nos PEGs
esterificados seguidos de hidrdlise, foi observada uma
banda larga referente ao estiramento axial da ligacdo C-OH,
caracterizando o acido carboxilico da estrutura, além da
presenga de uma banda de absor¢do em cerca de 1700 cm
!, associada ao estiramento axial da ligagaoC=0 do 4cido
carboxilico. Por meio das bandas distintas de absor¢ao nas
ligacdes C-OH e C=0, ¢é possivel observar a modifica¢do
quimica dos PEGs apés a inser¢@o de diversos grupos em
suas cadeias, conforme as Figuras 3,4 e 5.*

3.2. Andlise Termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica (TGA) € uma técnica que
avalia as variacdes no peso de uma amostra enquanto ela
¢é aquecida ou resfriada em uma atmosfera controlada,
em funcdo da temperatura ou do tempo. Essa analise
fornece dados importantes sobre as propriedades térmicas
dos materiais, como estabilidade térmica, composicio e
comportamento de decomposi¢ao. Por exemplo, ao realizar
uma andlise TGA de um polimero, a curva obtida pode
mostrar uma perda de peso significativa em uma determinada
faixa de temperatura, indicando a decomposicao térmica do
material. Por outro lado, ao analisar um material com dgua,
pode-se observar uma perda de massa a temperaturas mais
baixas, o que indica a remocao da dgua presente na amostra.
Neste estudo, a andlise termogravimétrica permitiu avaliar a
estabilidade térmica das amostras por meio da variacio de
massa em funcdo da temperatura. Em geral, temperaturas
mais elevadas para o inicio da degradacdo térmica estdo
associadas a maior estabilidade da amostra. Como mostrado
nas Figuras 6 e 7, o Neo Heliopan®AV, composto orginico
puro, apresenta apenas um evento térmico de perda
de massa, similar aos PEGs puros. Entretanto, quando
incorporado aos PEGs, observa-se um aumento no nimero
de eventos térmicos, sugerindo que a incorporag¢ao do filtro
solar pode comprometer a estabilidade térmica do sistema.?

No caso do PEG 6000, verificam-se dois eventos
principais de degradacdo na forma pura, mas trés eventos
quando o PEG ¢ esterificado. Esse comportamento
pode estar relacionado a modificagdo quimica da cadeia
polimérica, que afeta a interacdo com o filtro solar e
promove diferentes mecanismos de degradacao.

Essas observagdes estao de acordo com diversos estudos
que demonstram que tanto o peso molecular quanto a
estrutura do PEG exercem influéncia direta sobre seu perfil
térmico e o nimero de etapas de degradacdo observadas
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Figura 7. Anilise térmica dos PEGs 6000 modificados com
Neo Heliopan®AV

nas curvas de TGA. O aumento do peso molecular do PEG,
por exemplo, geralmente resulta em uma maior estabilidade
térmica devido a formacgao de cadeias mais longas, que
exigem mais energia para quebrar. Além disso, a estrutura do
PEG, particularmente, a distribuicio de seu peso molecular,
ramificag@o e presenga de grupos funcionais podem modificar
as condigdes de degradacdo, afetando o nimero de etapas
observadas nas curvas de TGA. Estudos relatam que o PEG
com maior peso molecular tende a apresentar uma tnica etapa
de degradacdo, enquanto PEGs de menor peso molecular
podem exibir multiplas etapas, refletindo diferentes processos
de decomposicdo, como volatilizacdo e degradacdo das
unidades de glicol, conforme Figuras 6 ¢ 7. 2%

3.3. Andlise Térmica Diferencial (DTA)

A andlise térmica diferencial (DTA) € uma técnica que
compara as variagcdes de temperatura entre uma amostra e
uma substancia de referéncia (geralmente um material inerte)
durante um aquecimento ou resfriamento controlado. A
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principal diferengca em relagdo a TGA € que, na DTA, ndo se
avalia diretamente a variaciio de massa, mas sim a diferenga
de temperatura entre ela e um material de referéncia. Esta
técnica baseia-se na medi¢ao dessa diferenga de temperatura
para identificar eventos térmicos, como fusdes, cristalizacdes
e outras reagdes endotérmicas ou exotérmicas. Durante o
aquecimento ou resfriamento, caso a amostra passe por
uma transformagao térmica, ela liberard ou absorvera calor
de forma distinta da referéncia, gerando uma diferenga de
temperatura que € registrada no grafico DTA.!"* Neste
trabalho, as curvas de andlise térmica diferencial (DTA)
dos sistemas (PEGs + Neo Heliopan®AV) apresentaram
um pico endotérmico inicialmente observado, o qual pode
estar relacionado a fusdo da matéria-prima. Em seguida, sdo
identificados picos exotérmicos que possivelmente indicam
eventos de cristalizag¢do.'”* Conforme evidenciado nas
curvas de TGA, os picos localizados acima de 300 °C podem
ser atribuidos a degradacdo térmica das amostras. A partir
das Figuras 8 e 9, foi possivel observar a sutil influéncia da
esterificagdo do PEG, que reflete no deslocamento dos eventos
térmicos para temperaturas mais elevadas, sugerindo um leve
aumento da estabilidade térmica. A presenca do filtro solar
Neo Heliopan®AV nas formula¢des contribui com picos
exotérmicos adicionais em temperaturas superiores a 350 °C,
indicando sua participacio nos processos de degradagdo
térmica.'”*

De acordo com as Figuras 8 e 9, observa-se que o tltimo
pico registrado corresponde 2 degradacio total da amostra. E
possivel notar a influéncia do peso molecular do PEG sobre
o comportamento térmico, a amostra de Neo Heliopan®AV
incorporado ao PEG 6000 esterificado apresenta o pico
de degradacdo final em 544 °C, enquanto a formulagdo
com PEG 3400 esterificado o exibe em 526 °C. O mesmo
padrdo € observado nas amostras contendo os PEGs puros,
indicando que o PEG 6000 exige temperaturas mais elevadas
para sua completa decomposicdo térmica.
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Figura 8. Andlise térmica diferencial dos PEGs 6000 modificados com
Neo Heliopan®AV
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Figura 9. Anilise térmica diferencial dos PEGs 6000 modificados com
Neo Heliopan®AV

3.4. Andlise por Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV)

As andlises de microscopia eletronica de varredura,
consiste em um tipo de varredura da amostra em que um
feixe de elétrons focalizado varre a superficie da amostra
gerando sinais que permitem identificar a morfologia do
material. A Figura 10 apresenta a microscopia eletronica
de varredura (MEV) das amostras contendo o filtro solar
Neo Heliopan®AV incorporado aos PEG3400 e PEG6000,
em suas formas puras e modificadas. Todas as imagens
foram obtidas com ampliagdo correspondente a escala de
50 um. Observa-se a formacao de microesferas em todas as
amostras analisadas, o que evidencia a efetiva incorporacao
do filtro solar a matriz polimérica.

Na amostra (A), correspondente ao PEG 3400 com Neo
Heliopan®AV, observa-se uma superficie continua com
esferas de pequeno didmetro. Ja a amostra (B), contendo
PEG 3400 esterificado, apresenta microesferas de dimensoes
visivelmente maiores, indicando que a modificagdo quimica
do polimero influenciou a morfologia da formulagao.
Segundo Tomar et al.,* as alteragdes na estrutura quimica do
polimero podem afetar sua interacdo com o ativo, alterando

- £ .
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o processo de auto-organizagdo e o tamanho das particulas
formadas.® Nas amostras (C) e (D), referentes ao PEG
6000 PEG 6000 esterificado, respectivamente, observa-se
a formacao de microesferas mais definidas e com maior
didmetro em comparagao as amostras com PEG 3400. Esse
comportamento pode ser atribuido ao maior peso molecular
do PEG 6000, que confere maior viscosidade ao meio durante
o processo de emulsificagdo, favorecendo a formacdo de
particulas maiores e estruturalmente mais robustas.**3!
Além disso, a distribuicio de tamanhos observada nas
diferentes formulacgdes pode estar relacionada as condi¢des
de preparo, como taxa de evaporagdo do solvente, tipo
de solvente e agitacdo, que modulam os mecanismos de
nucleagdo e crescimento das particulas. Esses pardmetros
impactam diretamente o tamanho, a estabilidade e a
morfologia de sistemas poliméricos contendo filtros UV.?*3!
Portanto, os resultados morfolégicos confirmam que a
incorporagio do Neo Heliopan®AV aos PEGs, tanto puros
quanto modificados, foi bem-sucedida, destacando-se o
PEG 6000 como mais favoravel a formacao de microesferas
de maior didmetro. Isso refor¢a seu potencial como matriz
encapsulante em formulagdes fotoprotetoras.

3.5. Determinacao do Fator de Protecdo Solar

Com base nos dados apresentados nas Tabelas 2 e
3, observa-se que a incorporagdo do filtro solar Neo
Heliopan®AV em matrizes de PEG conferiu atividade
fotoprotetora significativa, com valores de Fator de
Protecdo Solar superiores a 6 a partir da concentracio
de 0,05 mg mL'. A Tabela 1 mostra que, dentre os
PEGs testados, o PEG 6000 ndo modificado apresentou
os maiores valores de FPS em todas as concentracdes,
atingindo 21,48 + 0,41 na concentracio de 0,07 mg mL"!
e 21,12 £ 0,19 em 0,1 mg mL". J4 o PEG 3400, embora
tenha apresentado aumento progressivo no FPS com o
aumento da concentracio, resultou em valores mais baixos
(13,15+0,11e 17,97 £0,09 para as mesmas concentracdes,
respectivamente).

vecaiTEsCan| s MW WO I wm
®
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Figura 10. (A) PEG 3400 com Neo Heliopan®AV(PEG 3400 + NeoH), (B) PEG 3400 esterificado com
Neo Heliopan®AV(PEG 3400 est + NeoH), (C) PEG 6000 com Neo Heliopan®AV(PEG 6000+ NeoH) e
(D) PEG 6000esterificado com Neo Heliopan®AV Neo Heliopan®AV(PEG 6000 esterificado + NeoH)
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Tabela 2. FPS do PEG 3400 e PEG 6000 incorporados ao Neo Heliopan®AV (NeoH)

Concentracio (mg mL") PEG 3400 PEG 3400 est PEG 6000 PEG 6000 est
+ NeoH + NeoH + NeoH + NeoH
0,02 3,77+ 0,01 1,61 +£0,01 4,94 0,01 3,325+0,01
0,03 5,96 + 0,02 322 +0,02 7,99 £ 0,02 5,16 £0,01
0,05 9,36 + 0,02 7,69 £ 0,01 12,77 £ 0,02 8,48 + 0,01
0,07 13,15+ 0,11 10,33 £ 0,04 21,48 £0,41 11,20 £ 0,01
0,10 17,97 0,09 12,03 £ 0,05 21,12+ 0,19 13,53 £0,03

Tabela 3. FPS do Neo Heliopan®AV(Neo H)

Concentracdo mg mL™! Neo Heliopan®AV(NeoH)
0,002 3,377 + 0,052
0,005 7,890 + 0,055
0,010 15,320 £ 0,139
0,015 21,460 = 0,390
0,020 30,150 + 0,550

Esses resultados indicam que o peso molecular do
PEG influencia diretamente a eficiéncia fotoprotetora da
formulagdo. O PEG 6000, por possuir maior peso molecular,
tende a formar microesferas maiores e mais estruturadas,
0 que pode aumentar a retencio superficial do filtro solar
e favorecer uma liberagdo mais controlada do ativo. Esse
comportamento estd alinhado com estudos que demonstram
que a encapsulagdo de filtros UV em sistemas poliméricos
ou microestruturados promove maior fotoprote¢do, maior
retenc¢do na superficie da pele e reducdo da penetragdo
cutinea.?%

Além disso, a comparacio entre os PEGs modificados
e nao modificados evidencia que a esterificacdo dos
PEGs resultou em menor desempenho fotoprotetor. Por
exemplo, na concentragdo de 0,1 mg mL"', o PEG 6000
nao modificado atingiu FPS de 21,12 + 0,19, enquanto o
PEG 6000 esterificado apresentou FPS de 13,53 +0,03. O
mesmo comportamento foi observado para o PEG 3400,
em que a modificagdo reduziu o FPS de 17,97 + 0,09 para
12,03 + 0,05. Isso sugere que a modificacdo quimica do
PEG pode interferir negativamente na interacdo entre o
filtro solar e a matriz polimérica, reduzindo a eficiéncia
da encapsulacdo ou alterando a distribui¢do do ativo na
formulagao.

Os resultados obtidos com o filtro solar Neo
Heliopan®AV puro apresentado na Tabela 2 refor¢cam essa
tendéncia. Mesmo sem a presenca de PEG, o FPS aumentou
conforme a concentragio, atingindo 30,15 + 0,55 em
0,020 mg mL". No entanto, ao ser incorporado em PEGs,

especialmente no PEG 6000, o filtro apresentou valores de
FPS elevados mesmo em concentragdes menores, 0 que
indica que a matriz polimérica favorece a performance do
ativo, provavelmente devido a protecao fisica e a liberacao
controlada proporcionadas pelas microesferas formadas.
Portanto, os dados demonstram que a incorporagdo do Neo
Heliopan®AV em PEGs, particularmente em PEG 6000 puro,
representa uma estratégia eficaz para o desenvolvimento de
sistemas fotoprotetores com maior eficiéncia, estabilidade
e potencial de aplicacdo em formulagdes cosméticas. A
combinagdo entre peso molecular elevado e auséncia de
modificacdo quimica mostrou-se mais vantajosa, tanto
em termos de formacdo de microesferas visiveis por
MEV quanto no desempenho fotoprotetor obtido por
espectrofotometria.

3.6. Ensaio de viabilidade celular

A avaliacdo da viabilidade celular, apresentada na
Figura 11, evidenciou auséncia de citotoxicidade nas trés
menores concentragdes testadas do sistema PEG 6000
incorporado ao filtro solar Neo Heliopan®AV(62,5; 125 e
250 ug mL"), todas mantendo viabilidade celular acima de
70%. Esse valor corresponde ao critério comumente aceito
como limiar de seguranca, conforme estabelecido pela
norma ISO 10993-5.%7
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Figura 11. Viabilidade celular do PEG 6000 + Neo Heliopan®AV

Tabela 4. Atividade antibacteriana do PEG 6000 incorporado ao Neo Heliopan®AV(NeoH)

S. aureus S. epidermidis P. aeruginosa

Neo Heliopan®AV Sem atividade

PEG 6000 + Neo Heliopan®AV

Sem atividade Sem atividade

Sem atividade Sem atividade Sem atividade
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Essa observacdo € particularmente relevante, pois as
concentracdes utilizadas para os testes de fotoprotegdo
apresentados na Tabela 4 foram inferiores as concentragoes
que demonstraram efeito citotéxico. Portanto, os resultados
sugerem seguranga da formulacdo para aplicagdo tdpica,
reforcando sua viabilidade como fotoprotetor funcional.

Estudos prévios também indicam que sistemas baseados
em PEG apresentam excelente biocompatibilidade, sendo
amplamente utilizados em formulagdes farmac€uticas e
cosméticas devido a sua baixa toxicidade, estabilidade
quimica e capacidade de formar filmes protetores na
superficie da pele.’**A auséncia de citotoxicidade nas
concentragdes funcionais demonstra que a estratégia de
encapsulacdo do filtro solar em PEG 6000 foi eficaz ndo
apenas em melhorar a eficdcia fotoprotetora, mas também
em manter um bom perfil de seguranca bioldgica.*

3.7. Ensaio da atividade antibacteriana

A avaliacdo da atividade antibacteriana contra
Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidermidis
e Pseudomonas aeruginosa mostrados na Tabela 4,
demonstrou que tanto o Neo Heliopan®AV isolado quanto
o PEG 6000 incorporado ao Neo Heliopan®AV nio
apresentaram atividade antibacteriana significativa na
concentragdo de 1 mg mL". Esse resultado € consistente com
o perfil esperado para sistemas fotoprotetores cosméticos
que visam atuar apenas na barreira fisica contra radiacio
UV, sem afetar negativamente a microbiota da pele.*#!

Esse achado € particularmente importante no contexto
atual da dermatologia, que valoriza a preservagao do equilibrio
microbiano cutdneo como fator essencial para a satide da pele.
Estudos recentes reforcam que filtros solares ideais devem
apresentar eficicia contra radiagdo UV sem comprometer a
integridade da microbiota residente, a qual desempenha papel
imunomodulador e protetor contra patGgenos oportunistas.’”4
A auséncia de atividade antibacteriana, portanto, € vista
aqui como um atributo desejavel da formulacao, indicando
que mesmo em concentracdes mais elevadas, o sistema
polimérico fotoprotetor ndo promove disbiose ou eliminagio
de cepas bacterianas benéficas. Isso favorece o uso continuo
do produto sem risco de desregulacdo microbiana, refor¢cando
sua seguranga dermatoldgica. >

4, Conclusao

A sintese de matrizes poliméricas a partir de PEG
3400 e 6000, bem como a incorporacdo do filtro solar
Neo Heliopan®AV revelou-se uma estratégia eficaz para o
desenvolvimento de sistemas fotoprotetores. As andlises
morfolégicas confirmaram a formagdo de microesferas,
cujas dimensdes variaram conforme o peso molecular do
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polimero, sendo maiores nas formula¢des com PEG 6000.
Esse comportamento refletiu diretamente no desempenho
das amostras, que apresentaram maior FPS em comparacdo
as contendo PEG 3400. A modificagdo por esterificacdo,
embora vidvel, resultou em reducdo dos valores de FPS,
sugerindo interferéncia nas interagdes entre o polimero
e o filtro solar. As formulacdes com PEG 6000 também
demonstraram baixa citotoxicidade em concentracdes
eficazes e auséncia de atividade antibacteriana, o que reforga
sua seguranca para uso topico e compatibilidade com a
microbiota da pele.
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