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I.- I N TR OD UCTCTI ON

La industria cosm®tica se encuentra siempre a la vanguardia en
la modernizacién de sus productos, por lo que una de las

preocupaciones es el mejoramiento de su calidad y presentacidn.

La calidad de wun producto cosmético puede identificarse
bisicamente por 2 aspectos: 1) El envase debe ser tlamativo y
agradable a la vista y 2) por las propiedades organolépticas, estas
ditimas son las que permiten tener el éxito deseado y aunado a2 los
beneficlos propios del producto, lo que propiclia que el usuario lo

haga de su preferencia.

Existe upa gran variedad de productos cosm®ticos tales como,
barras labiales, shampoos, cremas, sombras, delineadores etc. y cada
uno de estos productos tiene su propia funcién en el mejoramliento
del aspecto estético de cada persona. Sin embargo, unido a la funcién
y eficlencia de un cosmdtico, las caracteri sticas organolepticas son
una parte fundamental; entre ellas destaca la apariencia que es muy
particular en cada uno de los cosm®ticos, como en el caso del
shnmpob que se puede adquirir con diferentes texturas como son en
crema, polvo y cominmente en forma I1l{quida con presentaciones
transparentes, y crematizadas (caracteristica satinada). As{ mismo en
el caso del ipiz labial que muestra diferentes presentaciones y

diferentes colores como son los satlnndos'y mates.

4 Satinado: Apariencia de perla.
Z Lustre: Se refiere a la apariencia brillosa.




Los productos que tienen mayor demanda son las cremas sélidas y
liquidas ya que son de gran utilldad para el cuidado personal. Dichas
emulsiones deben tener las sigulentes caracteristicas : que no sean
secas nl muy grasosas, que formen una pelfcula uniforme semioclusiva
Yy en algunos casos presentar propiedades adhesivas ademis de ser

atractivas a la vista y con una apariencia lustrosi ¢ satinada.(2!)

Para la obtencién de la apariencia satinada en productos de
belleza han sido wutiljizados diversos materiales, como sen parafina
liquida, esperma de ballena, manteca de cacao, aceite de castor entre
otros, que presentan un cierto grado de perlescencln'. estos
materlales pueden estar aportando un brillo y no producir una

verdadera perlescencia. (23)

Existen diferentes métodos para obtener los efectos de lustre y
satin (también 1lamados perlados). En el caso del efecto satlinado,
existe una gran variedad de agentes que permiten obtener esta
apariencia, al lgual se pueden encontrar diversos materlales para el
lustre, un ejemplo en la obtencién del efecto perlado en forma
cotidiana es a traves de la cristalizacion del Acido BEstearlco,
dicho efecto puede ser obtenido por el uso de Aalcali directamente,
que saponifica al Acido Esteadrico formando diminutas laminas de
apariencia perlada. (23) Este mismo principlo de formacion de laminas
puede ser considerado para el caso de shampoos crematizados y
satinados, donde el uso de agentes perlescentes (pigmentos) es de

gran utilidad.

8 Portencencia aporiencia de perla



Como ya se mencioné anteriormente, existe una gran variedad de
agentes perlescentes que son cominmente utilizados en las
formulaciones de tocador, como sombras compactas o emulsiones, etc.
El uso de estos agentes se presenta desde el afio de 1656, donde se
aplicé el primer m*todo de Imitar la perla por el fabricante francés
Janquin (11), quién observé el efecto perlescente en el agua donde
habla estado un pez, recuperd las particulas de las escamas de peces
blancos de la familia Ciprinidos (Arenque y Breca) descubriendo que
¢éstas eran las que impartian la apariencia perlada, poer lo que dio
origen a la esencia de perla natural, dicha esencia es una
suspensién de glisteninas, cristales plateados de forma hexagonal y
alargadas que es una mezcla de Cuaninas en mayor porcentaje e

Hipoxantina en menor composicién.(11,12)

En el affo 1920 como consecuencia del alto costo de la esencia de
Perla natural y su poca provisién, se desarrollé el Cloruro de
Mercurio que se utilizé en la fabricacion de artfculos de celuloide,
pero su uso fu® corto por ser corrosivo e inestable a la luz. Por los
afos 30's se introdujo la esencia de Peria natural en esmaltes de
uffas Escarchadas , adem&s de ser utilizada en piel, estatuililas y
pinturas para autos. (11) El Fosfato Hidrogenado de Plomo tuvo su
aparicién en estos afios, presentando menor efecto perlade y
utilizandose para la elaboracién de botones de caseina, alcanzando
su méxima aplicacidn a tines de los 40's y a principio de los 50's.
El fosfato fue sustituido gradualmente por el Arsenito Hidrogenado de

Plomo, que se fabric® en los 40's para su uso en botones de plastico.



Un desarrollo que tuvo un notable impacto ocurrié en los affos

30's con el descubrimiento de Brossman del Carbonato de Plomo. Este

producto se utilizé muy poco en plasticos en los affos 40's ya que era

‘un pigmento relativamente de bajo efecto perllnof Conforme se fue
refinando el proceso de los cristales de Carbonato de Plomo se llegd

a un pigmento nacarado mAs brillante que la esencia de Perla natural

y los pigmentos de interferencia. En los aMos 50's se desarrolld una

variedad del producto, que fué¢ el primer pigmento sintético en

igualar la apariencia satinada de la mejor esencia de perla natural.

Los plgmentos con plomo mencionados anteriormente tenfan Indices
de refraccién elevados, pero no eran de wutilidad en la industria
cosmética por ser productos téxicos, debido a esto la esencia de

perla natural era la Gnica empleada.

El Oxicloruro de Bismuto fue una excelente solucién con respecto
a la toxicidad del Carbonato de Plomo presentando notables
caracteristicas de perlescenclat este pigmento era empleado desde
tiempos ancestrales como polvo facial no toxico y a partir de los
60's se le dio un uso difundido en el Area de cosméticos en la

fabricacién de lapices labiales y polvos compactos.

Los avances logrados en el brille del Oxicloruro de Bismuto
(BIOC1), dieron origen a que en los 60's se sustituyera la esencia de
perla natural por éste en la elaboracién de lacas para ufias. Gracias

a estos avances, el Oxicloruro de Bismuto se acercd al brillo que

4 Perlino y Pertescencia referenite o la apariencia de perla.



p\'esenta el Carbonato de Plomo. En 1963 a Linton (12) le fué otorgada
la patente de la mica recubierta con Ditxido de Titanlo (TiOz)
{agente perlescente), la cual Jué sujeta a una intensa investigacién
demostrando que era estable, quimicamente resistente y no téxica,

aplicable a productos cosm*ticos asi como en !la Industria en general.

La combinacién de Didxido de Titanio-mica se presté para la
incorporacién de colorantes de absorcién. En los affos 70's se
desarrollaron otras versiones mAs complelas ‘de los pigmentos con
colorantes sobre las capas de Di¢xido de Titanlo. Esta combinacién de
pigmentos puede exhibir dos colores m.uy distintos, el color de
interferencia en desteilo y el de absorcién de fondo. En 1980 se
desarrollaron las micas cubiertas con Didxido de Titanio (TiOz) y/o
Oxldo de Flerro III ( Pez0a) para pinturas automotrices en donde se

producen dos tonos (colores metadllcos).(12)

La posibilidad en la obtencién del efecto perlescente no esta
rastringido a lo mencionadoc anterijormente, la reallzaclén del
presente trabajo pretende proporcionar una opcién mis para obtener el
efecto perladoe por medlo‘ del control de temperatura en materias
prlnu.s de tipo graso que se utilizan en la elaboracién de productos

cosmiticos de los cuales haremos referencia mis adelante.



I MARCO TEORICO

Los agentes perlescentes estdn considerados como pigmentos, pero

no todos los pigmentos presentan perlescencia.

2.1 CLASIFICACIOR DE PIGMENTOS.

1 Pigmentos absorbentes:

Como su nombre lo indica, absorben parte de la luz que
incide sobre el cuerpo del cristal y reflejan la parte
remanente indirectamente (PRigura 1). Dependiendo del tipo de
color del pigmento es la longitud de onda utilizada, ast
como su absorbancia y la luz que refleja. Estos plgmentos
son tiplcamente particulas peque®as ( menor a 1um ) e

irregulares, (2%)

2 Pigmentos metilicos:

En plgmentos metilicos, como los de aluminio, sus
hojuelas son opacas a la luz. Toda Jla luz es reflejada
desde una sola capa como en el caso del espejo y relflcjan la
luz incidida en el cuerpo del cristal en una sola direccién
¥y no se percibe la profundidad, por lo que los colores se
ven mermados. Algunos de ellos, con tiempos prolongados de

exposicién, absorben una pequefia parte de la luz y de déste



modo producen un efecto de color. Cabe mencionar que tilenen

poca aplicacién en la industria cosmética.

Los pigmentos metadlicos al ser opacos tienen un gran poder
cubriente y permiten alcanzar efecto de opacidad total.
Estos plgmentos muestran conductividad eléctrica elevada,
esto es una desventaja cuando se trata de pulverizacién

electrostatica.(11,24)

CLASFICACION DE PIGMENTOS

pe

METALICO
INTERFERENCIA

FIGURA. 1 CLASIFICACION DE PIGMENTOS



» Pigmentos de interferencias

Su accién principal es filtrar parte de !a 1luz directa
incidida reflejandola, mientras otra porcién de ésta pasa a
través de la particula. Las particulas de pigmentos
metilicos y de interferencia tiene un espesor de 0.1 - 0.5

um y una tongitud de 10 - 100 um.

2.8 PIGMENTOS PERLESCENTES

Todos los pigmentos perlescentes, en su mayoria, combinan la

interferencia y la absorciotn.(11)

Los agentes perlescentes pueden ser usados no Gnicamente para
efectos de decoracién, ya que adicionados a cremas protectoras de
luz U.V. permlten la reduccidn en 1la concentraclén de otros
compuestos orginicos absorbentes de luz U.V., logrando asl disminuir

ia cantidad de luz que es transmitida a 1a piel. (1&)

BEl Oxido de Zinc es un agente adecuado como protector solar, asf
como el Diédxido de Titanio que es extensamente utilizado en el
recubrimiento de micas con fines protectores de los rayos U.V. en la

manufactura de cremas.(30)



2.2.1 Clasificacién de Pigmentos Perlescentes:

Una gran variedad de sustancias se han empleado como agentes
perlescentes, dichas sustancias tienen caracteristicas comunes como
ser cristales planos e insolubles en las formulaciones de

tocador.(20)

Los agentes perlescentes se clasifican en 2 grupos:

a) Naturales:

1 La CONCHA NACAR Y SUS DERIVADOS: Son extensamente

utillizados como remedlo casero en diversos

trastornos cutineos.(23)

2y La GUANINA: Pigmento convencionalmente utilizado en
las formulaciones para esmaltes de ufias

proporcionando efectos tornasolados.(23,2&)

®» La CUTINA: Es tradicionalmente empleada en la
formulacién de cremas de diversos tipos. Esta
sustancia se encuentra recubriendo los vegetales

como una capa de cera o grasa.{(9%,23)

© ACIDO ESTEARICO: Es extensamente utillizado en la
manufactura de productos cosméticos. Es el 4acido

graso miAs coman de las grasas vegetales.(23,24)



b) Sintéticos:

1 OXICLORURO DE BISMUTO: Empleado hace algunos

»

3

afios como agente nacarante, actualmente
se producen sintéticamente haciendo referencia de

este como esencia de perila utilizaco en

cosm&ticos.(9, 2&)

OXIDO DE BISMUTO: Al igual que el Didxido de
" Titanlo, es ampl iamente utilizado para el

recubrimiento de micas que actdan conjuntamente

como agentes perlescentes.(24)
ALCOHOL 'CETILICO: HBs utitizado como un
emulsificante auxiliar en sistemas o/w y w/o,

presenta la propiedad de emoliencia. {23)

MONOESTEARATO DE ETILENGLICOL y DIESTEARATO DB

ETILENGLICOL: Son wusados comunmente en la
formulacién de cremas b4 shampoos de uso

cosmético.{23,24)

MICA-DIOXIDO DE TITANIO Es extensamente utilizada

en productos cosméticos por ser inorganico y no

téxico.

10



2. 3 EFECTO PERLESCENTE COMO FENOMENO OPTICO

Los agentes perlescentes tienen un notable impacto psicolégico
en el usuario sobre los productos cosmétlcos, por ello 1la necesidad
de! estudio de materias primas que puedan producir tal efecto, con el
fin de mejorar la presentacién de éstos y aumentar el interés del

consumidor.

Los pigmentos imparten perlescencia o lustre nacaradd a los
objetos en o sobre los cuales se wusan. Los pigmentos son planos
transparentes, generalmente Incoloros 'y de alto indice de

refraccién. (11)

Los pigmentos nacarados son capaces de producir una gran
variedad de efectos ¢pticos, desde un 1lustre brillante hasta un

brillo suave aterclopelado. (11)

El lustre nacarado es debido a reflexiones de luz simultiAneas de
muchas capas. Bl efecto obtenido es de suavidad y profundidad en
contraste con el lustre metilico, el cual se produce por una forma

plane. de reflexién, (11)

Bl efecto perlescente es realmente una combinacién de fendmenos

&pticos como son 3

B MNacarado opartencia perlada.
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o Dispersién de la luz.

Los efectos de opacidad son el resultado de la dispersion de la
luz, la cual se puede definir como la separacion de la luz blanca en
sus colores espectrales, con un prisma triangular de cristal. La
magnitud de la dispersion depende del ifndice de refraccién de cada
onda, la cual es minima para la {uz rofja y maxima para la luz

violeta. (11,9,20)

2y Reflexidnt

Es el rechazo de las ondas luminosas en el mismo Angulo de

incidencia con 1a superficie que la devuelve parcial o totalmente con

una velocidad de propagaclién diferente a la del primero. Fig. 2

Segan la Ley de Descartes:

1.~ Los rayos incidentes, el rayo reffejado, refractado y Ia

normal al punto de incidencia se hallan en el mismo plano.

2.- Los Angulos formados con la normal por el rayo incidente

y el rayo reflejado son iguales.

Cuando una superficle retfleja ciertas radlaciones de la luz y
absorbe o refracta las demis, aparece de un color que es la suma de
los colores correspondientes a 1a longltud de onda de las radiaciones

reflejadas.(11)
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EFECTO PERLESCENTE GOMO FENOMENO
OPTICO

MEFLEXION

" PUENTE LUMMOSA

Fadet- I

7
PARTICULAS DISPERSAS EN L MEOIO

FIGURA. 2 MANIFESTACIONES OPTICAS DEL EFECTO PERLESCENTE

La reflexién de la luz puede efectuarse de 3 maneras :

a)

b)

c

-

Reflexi®n irregular o difusa. Se presenta cuando la

superticie reflectora no es completamente lisa,
caracterizandose porque los rayos de luz que llegan a ella en
una direceién determinada, se reflejan en todas

direcciones, como en un papel en blanco.(11,27)

Reflexién regular o especular. Se presenta cuando la

superficie que refleja la luz es completamente lisa, por lo
que se llama superficie especular o espejo y se caracteriza
porque los rayos que llegan en una direccién determinada se

reflejan en otra, también determinada.(27)

Reflexién total interna. Cuando algunos de los rayos que se

mueven en un medio opticamente denso (vidrio) Inciden sobre

13



una superficie plana y del otro lado se encuentre un medlo
6pticamente menos denso (aire), al aumentar el angulo de
incidencia hasta e! 4Angulo critico (Sc), llegamos a una
situacién, para el cual el rayo refractado tiene la direccién
de la superficie (vease rayo d) siendo el angulo de refraccién
de 30°. Para angulos de incidencia mAs grandes que el 4angulo
critico 6c, no hay rayo refractado y nos referimos entonces a

la reflexidn total interna.(s,lf)

REFLEXION TOTAL INTERNA

FIG.3 REFLEXION TOTAL INTERNA

& Refraccién:
Es el cambio de direccidén que experimentan los rayos luminosos,
las ondas sonoras, etc. al pasar de un medio a otro o en el mismo

medio, de una zona a otra de diferente densidad. (Figura 2)
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LiaAmese rayo Incidente al que llega a la superficie de
separacién y rayo refractado al mismo una vez desviado a partir de
dicha superficie de separacién. El rayo Incidente y la normal a la
superficie se encuentran en un mismo plane de incidencla, mlentras
que dicha normal y el vrvayo refractado pertenecen al plano de
refraccién. La normal forma con el rayo Iincidente el angulo

incidente, y con el rayo refractado el angulo de refraccién.
Segan las leyes de Descartes:
1.~ Bl rayo refractado permanece en el plano de incidencia.

2.- Sea cual fuera el angulo incidente la divisién del seno
del angulo Trefractado da el mismo cociente ({mientras se
trata de los mismos medios y de la misma radiacién ). A

~dicho cociente se le da el nombre de {ndice de refraccién
del segundo medio con respecto al primeéro. El f{ndlice de
refraccidén respecto al vacio se le denomina indlce
absoluto. Como el indice absoluto del ajfre a 0°c y a la
presién de 760 mm de Hg es igual a 1.000295, se considera
practicamente come {ndice absoluto de un cuerpo con

respecto al aire.

Sen 61
Sen 6z

donde:
n = Ihdice de refraccién.

81 = Angulo del rayo incidente con respecto
a lanormal.
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62 = Angulo del rayo refractado con respecto
a lanormal.

Cuando el angulo de Incidencia aumenta, también aumenta
el de refraccién, aunque en menor proporcién. Ast, el 4angulo
de incidencia maximo, en el aire, es de 907 Yy en el vidrlo su
angulo limite es de &1°48’ y su Indice de refraccién miximo de

1.5 (4,11)

Cuando los rayos pasan de un medio a otro medio menos
denso { por ejemplo del agua al aire ), si su incidencia es
superior al Angulo limite, los rayos no pueden ser
refractados, y entonces existe reflexidn total de los mismos,

a cuyo fendmeno se deben los espejismos. (11)

& Orientacidén de los cristales.

St una dispersién del agente perlescente es agltada, los
cristales se orientan en un flujo turbulento, y al incidir la luz
sobre estos da como resultado zonas iluminadas y obscuras en el

1Lquido. (Figura &)

En las formulaciones viscosas, el orden de los cristales

algunas veces persiste después de que el movimiento ha desistido.(20)

La apariencia satinada o perlada de cualquier producto cosmético
depende en gran medida de! tama¥o, forma, superficie, que aunado a
los fenSmenos &pticos como son alto {indice de refraccidn del cristal

y como consecuencia de la reflexién multiple de la luz proporcionan
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un efecto similar a! de las perlas o del nacar. €20)

ORIENTACION DE CRISTALES

<
@ © e S OO

TURBULENTO

9@@ | _ 888

FIGURA 4 ORIENTACION DE LOS CRISTALES EN UN MEDIO DE DISPERSION

Las particulas pequelMas proyectan gran cantidad de luz hacia los
bordes y de este modo el efecto se ve disminuido. Las particulas
grandes son visibles a simple vista come particulas separadas
tenlendo un efecto de destello, el cual no siempre es deseable

{(1&), el tamafNo promedio para plgmentos perlescentes es de 3-100 um.

Bl efecto perlino puede definirse como el resultado de maltiples
reflexiones y refracciones que 1os rayos de luz sufren en varias
capas delgadas y transparentes, orientadas paralelamente de
materiales con un alto {ndice de refraccién. El suave brillo perlino
viene de las profundidades, puede explicarse por la diferente

intensidad luminosa de los rayos reflejados y refringidos, causada
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por la profundidad escalonada de los estratos. El brillo original de
las perlas naturales se debe a numerosas lamlnillas muy delgadas de
Carbonato de Calcio, mientras que en el caso del! pigmento plateado
natural de los peces el brillo perlino es creado por las hojuelas de

guanina. (12,14,6)

2+ 4 NUCLEACION

La obtencién de las particulas por medio del! enfriamiento del
material fundido se basa en la nucleacién, ésta es la que nos
proporciéna la forma y superficie de la particula que es una parte
importante para la manifestacién del efecto perlado como veremos mis

adelante.

Los cristales pequeNos, son tdnicamente estables si1 tienen un
radio critico (r), el cual depende de la concentracisn [[37] del

sistema, cada nicleo contiene un numero critico de moléculas (I).
Como es improbable que las moléculas sean encontradas
simultineamente, la nucleacién es considerada como el resultado de la
adicién de mondmeros agregados que van aumentando el tamafo del

nacleo. (FIGURA 5).

Si AL representa un mondmero, Az es dimero, y asi consecutivamente

la adicién es descrita como sigue:

AL+ A2 ——> A2 + A > A3 ... A0 + AL ete,
Cuando el tamaffo critico es logrado, la nucleacién critica tlene
una probabilidad grande de llegar a ser un cristal, si Imaginamos

que nicleos grandes repentinamente se disocian en mondmeros el



sistema es un estado de equilibrio.(8)

NUCLEACION
2a,
Fay fay
aa £
[BJAAA - aa
a a8

r = Aedlo ctitico. )
B = Concentracidn en el sistema.
1 = Namero de moldculas.
FIGURA § NUCLEACION PARA LA FORMACION DE CRISTALES

2.4.1 NUCLEACION SECUNDARIA

A diferencla de la nucleacién primaria, la nucleaclén secunda-ia
es debido a la presencla de cristales existentes del material que ha
sido c{eposltndo por la fase madre, se observa cuando toma lugar Ia
cristalizacisén en solucidn. Muchas veces esto es de menor importancia
en sistemas pequeNos pero de mayor importancia en la cristalizacién a

nivel industrial.(8)

2.5 MICROSCOPIA

Una forma de determinar como iInfluye 1la nucleacién sobre el

19



efecto perlado puede ser mediante la microscopia. Dentro de los
métodos microscopicos mAs importantes que pueden utilizarse se

encuentran la microscopia &ptica, de contraste de fases, y la

microscopia electrénica. La técnica mas te r ndada desde
el punto de vista microscopia electrénica es la de barrido, ya que
proporciona informacién precisa sobre la topografia de las particulas

en cuestién.
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I1I JUSTIFICACION.

Hasta la fecha pocos estudlos se han realizado sobre el efecto
perlescente de materias cerosas, inclusive se ha reportado problemas
de reproducibllidad de cremas perlescentes o bien de lustre. Por otro
lado en experimentos prelln'llnares hemos encontrado que la velocidad
de cristalizacién en materlas cerosas involucradas en la manufactura
convencional de cosmfticos, influye de manera determinante en la
calidad de la apariencia final, por tal motivo el princlpal objetivo
del presente estudio , es evaluar el efecto que tiene el control de
temperatura sobre la cristalizacién de algunos materlales cerosos,
con el fin de proponer las mejores opciones en la manufactura de

productos cosméticos.
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IV HIPOTESIS

Como se ha menclonado anteriormente se puede obtener el efecto
perlescente de diversas formas. Teniendo en cuenta que el principilo
fundamental es, la formacidn de placas y superficies lisas delgadas

que se encuentran orientadas en la misma direccién,

BEn el presente trabajo se pretende la obtencién del efecto
perlado por medio de la cristallizacién de diversas materias primas de
tipo graso, utilizadas comunmente en la manufactura de productos
cosméticos por medio del control de temperatura, que pretende la
formacion de placas superpuestas y que al incidirles luz provoquen
los fendmenos &pticos mencionados para la obtencién del efecto
perlado. La formacién de dichas superficies [} placas esta
fundamentada por el fendmeno de nucleacién y recristalizaclion de las

materlas primas (ceras).



V 0OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL:

- Estudiar la influencia de! control de temperatura sobre las
propledades perlescente de materias primas de tipo graso (Acldo
Estearlco, Alcohol Cetilico y Cutina GS) de uso comin en productos

cosméticos, por métodos instrumentales.

OBJETIVOS ESPECIF1COS:

- Evaluar las propiedades fislicas y quimicas de las materias

primas en estudio.

- Establecer la importancia del! control de temperatura para la

obtencién del efecto perlado.

- Comparar el método fusién-enfriamiento controlado propuesto
para la obtencién del efecto perlado con el proceso de saponificaclén
de Acido Esteirico.

- ‘Identificar el grado perlescente por diferentes m#todos,

- Comparar las diferencias obtenidas en los mitodos propuestos

para determinar el grado perlado.
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Evaluar la forma y tamaffo de las particulas de Acido Estearico,
Alcohol Cetilico, Cutina GS (Monoestearato de Etilenglicol) y Mezcla
(80 % de Acido Estearico y 20 % de Alcohol Cetl{lico) sometidas a un

proceso de fusidén-enfriamiento controlado.

- Comparar la influencia del control de temperatura con los
diferentes procesos de energia de emulsificacién (Caliente/Caliente,
Caliente/Caliente/Frio) sobre la apariencia en cremas como producto

terminado.
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VI PARTE EXPERIMNENTAL

6.1 EQUIPO

A> AGITADOR DE VELOCIDAD VARIABLE:

LIGHTING de propela marca CAFRANO Wiartron Modelo RZR2-64.
Se realizé la calibracion del aparato por medio del

estroboscépio, a la velocidad de %00 rpm.

B> BANO MARIA: GRANT GRADUABLE.

La calibracién para mantener la temperatura constante se realizé
por medio del termbmetro digital, observando wuna variacién de

temperatura de ty grado centigrado.

€> TERMOMETRO DIGITAL: DIGITAL THERMHOMETER YF - 1062 9 VOLTS

Las lecturas proporcionadas por el aparato son en digitos
y en grados centigrados y grados Fahrenheit con un error de 0.00015

°c.

DY ANALIZADGR DE TAHANOG DE PARTICULA: MICROANALIZADOR ESTANDAR DE

TAHAND DE PARTICULA 3.03.
Las particulas pasan a través de un rayo laser que determina el
tamafo de particula as{ como los siguientes paraAmetros:

- Didmetro votlamen.
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- Tamaffo de partfcula promedio del 10% anallizado.
- Tamafo de partficula promedio del 50% analizado.

- Tamaffo de particula promedio del 100% anallizado.

E> FOTOCOLORIMETRO POR REFLEXION MODELO 577

El fotodetector produce una corrilente proporcional a la cantidad
de luz que brilla en la super?icle.
El fotocolorimetro trabaja a base de filtros Ambar (A), Azul (B) y

Verde (G).

Cuando una placa de reflexién conocida es ubicada en el
fotocolorimetro, produce una corriente en el fotodetector
proporcional a la cantidad de luz reflejada por la placa que es la
referencia del aparato.

El error del aparato es del 1% aproximadamente.

FO MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO. JEOL JMS 25 SII.

Se colocd una pequela muestra del polvo en un portamuestra
cilindrico de bronce mediante el empleo de pequelfas Ilaminas de
vidrio, wutilizando técnicas tradicionales para microscopia de

barrido.

G) MICROSCOPIO DE FASES ZEISS Equipado con camara fotografica.

Las muestras fueron montadas en un portaobjetos y observadas con

el lente 10X e iliminacion externa.
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H> BALANZA AALITICA SAUTER HMODELO 123 FEINWAAG TYP 41{4/13
J> FISHER. JOHNS
Se utilizd para la obtencién del punto de fusion,

K> = BALANZA DE WESTPHAL No.202. BOSCH

La balanza se emplea para la determinacién de la densidad

liquidos en el margen de 0 hasta 2.1 g/ml.

L> REFRACTOMETRO DE ABBE. ERMA No 16481

Se empleo para la obtencién de la densidad en forma 11 quida

70 ~C.

6.2 MATERIAL

~ Bureta 50 ml.

Bquipo de destilaclén.

Espatula.

- Mapgueras

Mantilla eléctrica y reodstato.

Matraces. 250 y 125 ml,

~ Matraces volumétricos 1000, 500 y 250 m.

Matraz de yodo.

Picnémetro metalico.

Pinzas con nuez.
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Pipetas volumétricas de 1,3,5,10,15,25
Probeta de 10 mi.
Propela de hélce.

Soporte universal.

6.3 REACTIVOS

Acido Acético Glacial 99.7% Q.P.
Acido Clorhidrico. G.R.

Acido Estearico. M.P,

Acido Sulfarico. G.R.

Agua destilada.

Alcoho! Butilico 99% G.R.
Alcohol Etilico 96* G.R.
Almidén G.T.

Anhidrido Acético 97% G.R.
Blcarbonato de Sodio R.A.
Biftalato de Potaslo. 99% G.R.
Bromo. R.A.

Cloroformo G.R.

Cloruro de Acétilo G.R.
Dicromato de Potasio. G.R.
Bther G.R.

Fenolftaleina Q.P.

Hidroxido de Bario. G.R.
Hidréxido de sodio 97% G.R.
Piridina. 99% G.R.
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Rojo de Metilo G.R.
- Tiosulfato de Sodio G.R.
- Yodo R.A.

~ Yoduro de Potasio 99% G.R.

MATERIAS PRIMAS PERLESCENTES.

- Acido Esteirico. M.P.

- Alcohol Cetf{lico. M.P.

- Cutina GS. M.P.
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6.5 DIAGRAMA DE FLUJO PARA LA OBTENCION DEL EFECTO PERLADO.

Bl siguiente diagrama de flujo resume los pasos

investigacién:

Determinaciones
previas a las materias
perlescentas ®*

l

Fusién-Enfrlamiento de
materiales perlescentes
a diferentes tiempos.

|

Evaluacién de los
solidos obtenidos.

l

BEvaluar el poder
lustroso o

perlado de los
materiales

Relacionar el poder
perlescente con las
carater! sticas medidas

# De acuerdo a U.S.P,

X1y (26)
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Para la caracterizacidn de las materlas primas perlescentes se

reallzaron las siguientes pruebas (25,7) :

Punto de Fusidén.

Indice de Acidez.

Indice de Saponificacién.
Indice de Hidroxilo.
Indice de lodo.

Densidad. .

El proceso de fusidn-enfriamlento se realiza segin el siguiente

procedimiento:

a) Pesar 15 g de la materia prima y 300 g de agua destilada.#

b) Llevar ‘el material a 10°C por arriba del punto de fusién.

c) BEn e! contenedor mayor calentar la fase dlspersante (agua) a
la misma temperatura y durante todo el proceso mantener una
veloclidad de agitacién de 400 rpm. y controlar la

temperatura con el termémetro digital,

# NOTA: Se reallzaron dispersiones de cada una de las materias primas
como son, Acido Estearico, Alcohol Cetilico, Cutina GS y una mezcla
de 80% de Acldo Estearico y 20% de Alocohol Cetilico, estA ultima se
realizé con el fin de observar sl era posible la obtencién de un

efecto perlado superior al de las materias primas sin mezclar.
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d) BEnseguida agregar lentamente el material fundido a la tfase

dispersante y entriar como se indica:

i) Controlar la temperatura durante 10 min a 10°C arriba
del punto de fusidn.

it

-

Enseguida disminuir hasta 2°C arriba del punto de
fusién y mantener durante 10 min.
11i) Pasado el tiempo indicado establecer la temperatura
en el punto de fusién por 10 min.

iv

-

A continuaclén controlar la temperatura durante 10
min. a una temperatura de 2°C abajo del punto de
fusion,

v} Bniriar a.temperatura ambiente.

vi) Se realiza un segundo lote controlando la

temperatura en cada etapa durante 60 min.

Las temperaturas establecidas en el proceso fusisdn-enfriamiento
se basaron alrededor del punto de fusién, esto es debido a que en
el intervalo de 2°C arriba hasta 2°C abajo del punto de fusién el
acomodamiento de los solidos es mAs lento por el control de
temperatura y permite la formaciéon de superticies lisas, las cuales

son una parte fundamental para la obtencién del efecto perlado.

A la particulas obtenidas se le realizaron las siguientes
evaluaciones: - Tamaflo de particula.
- Forma.
- Porcentaje de 1uz reflejada.

- Indice de refraccion.
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6.6 FORMULACIONES DE CREMAS PARA OBSERVAR LA INFLUENCIA DEL
CONTROL DE TENPERATURA CON RESPECTO A OTRAS ENERGIAS DE

EMULSIFICACION

ta posibilidad en la obtencién del efecto perlescente nos da la
pauta para sugerir que en una formulacién de crema pueda mejorar la
aparlencia con un efecto lustroso o satinado por medioc del control de
temperatura, por esta razén se realiza una comparacién con las
diferentes energias de emulsificacién que se utilizan en la

actualldad, para tal efecto se consideraron las slguientes

formulaciones:

a) Cold cream. (23) % P/P
A Aceite mineral. 45.0000

Cera de abeja. 16.0000

B Borax 1.0000

Agua destllada. 37.8000

Perfumes 0.2000

100.0000%.

b) Crema evanecente. (23) % P/P
A Acelte Mineral. 4.0000

Alcohol Cetilico. 3.0000

Cutina GS 12.0000

# No fueron adiclonados.
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B Glicerina 12.0000

Agua destilada 68.7500
Perfume® 0.2500
100.0000%

c) Crema ltquida. ({6) % P/P
B Glicerina 0.8500
netiiparabeno . 0.2000
Propi lparabeno 0.0125
Agua destilada 76.6700
A Alcohol Cetilico 1.0200
Acelte Mineral 14.8750
Lanolina 0.8500
Acido EsteArico 3.4000
Propllparabeno 0.0375

[+ Palmitato de Vitamina A# 0.0130

Trietanol amina 1.5200

Sol. coloridas 0.2050

Perfumes 0.3400
100.0000%

8.7 ENERGIAS DE EMULSIFICACION.

Los procesos de emulsifticacién se realizaron para la comparacién
del método propuesto (temperatura controlada) en la obtencién  del

efecto perlado. Bn todos los casos se trabajo a una velocidad de

No fueron a dicionados.
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agitacién de 400 rpm. y e! tiempo de enfriamiento depende de cada uno
de los procesos. Las temperaturas se controlaron en todos los

casos por medio de un termémetro digital.

PROCESO:
- Callente/Caliente. (Proceso tradicional)
a) Calentar las dos fases a la misma temperatura (70¢C).
b) Agregar lentamente 1a fase a dispersar en el
contenedor mayor.

c) Llevar a temperatura ambiente.

PROCESQ:
- Caliente/Caliente/Frio (Baja energta)
a) Calentar la fase oleosa (70 *C).
b) Agregar dos terceras partes de la fase acuosa
caliente a la fase oleosa.

c

-~

Enseguida agregar 1a tercera parte la fase
acuosa que se encuentra a temperatura ambiente.

d} Llevar a temperatura ambiente.

PROCESO:
Temperatura controlada: (Fusién-eniriamiento controlado)
a) Pundir el material 10°C por arriba de su punto de
fusion.
b) Llevar a la misma temperatura el medio de
dispersién y mantener en agitacion.{4000 rpm)
c) Adlcionar el material fundido lentamente al medio

de dispersién.
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d) En enfriar Controlando la temperatura por medio
del termdmetro digital,
El enfriamiento consta de & etapas: mantener
cada temperatura por 10 min. y un segundo lote

por 60 min. como se indica:#

- 10°C arriba del punto de fusién.
~ 2°¢ arriba del punto de tusién.
- BEn el punto de fusién.

- 2% por debajo del punto de fusién.

® Los crilerios para el establecimionto de lam temperaturas,ue
reallzaron temando el punte de fusidn mayor de lowm materialea cerosos

en la form u lacién,
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VII RESULTADOS

Los datos comparativos de Indice de acidez y saponificacién

pueden observarse en las Tablas I y Il

TABLA I

DATOS COMPARATIVOS DE LAS MATERIAS PRIMAS

CON LOS REPORTADOS EN LA U.S,P.XXII Y
QUIMICA HENKEN POR TRIPLICADO.

T.A. T.A.
Materia (TEORICO! (PRACTXYCO) ##
prima mg XOM-g mg KOH/g
Acido Hstearico® 195 -200 227.57
Alcohol cCetilica® o 0.01266
Cutina Gs ! max. 0.5 [N

1 Se utilizé acetona debido a la insolubilidad de 1a materia

prima.
2 Resultados de 2 proveedores diferentes de cada materia prima

TABLA IX

DATOS COMPARATIVOS DE LAS MATERIAS PRIMAS

CON LOS REPORTADOS EN LA UY.S,P.XXII Y
QUIMICA HENKEN

1.5. T.5.
!laterla (TEORICO) {PRACTICO) »
prima mg KOK/y mg KOH/g
Acido BsteArico | ~---—- [ ——=-e-
Alcoho] Cetilico max. 0.5 0.01266
Cutina GS 195 201.413

# Todas las muestras se realzaron por triplicado.
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La obtencién de puntos de fusién fue indispensable
establecer las temperaturas en el proceso fusién-enfriamiento

muestran en la siguiente Tabla:

TABLA IXII

COMPARACION DE PUNTOS DE FUSION TEORICOS
¥S PRACTICO POR TRIPLICADO

P.%.
Materia p.f. (PRACT[CO
prima R (TEORICO) PROMEDIO)
Acido Esteirico, 55-36 60
Alcohol Cetflico 46-49 50
{Cutina GS 57~60 57

para

se

# Cada materja prima fue de dos proveedores diferentes.
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La comparacién de las diferentes densidades obtenidas de materias

primas tratadas y sin tratamlento térmico se muestran a continuacién:

TABLA 1V

INDICE DE REFRACCION, DENSIDAD EN ESTADO LIQUIDO A 70 *C
¥ DENSIDAD VERDADERA POR TRIPLICADO

[~ ODESTRA T.R C. V. 28K A pverd C.V.
n g/ml g/ml

CUTINA GS} 1.4370 0.7529 0.9815 0.4167 1.1282 0.0000

10min 1.4370 0.7049 0.9%15 0.4167 0.8632 0.0000
60min an] 1-4370 0.7389 0.9%15 0.4317 0.6687 0.0000
A.CET1 1.4320 0.7L1% 0.8850 0.8324 0.863% a.0000
1o0min an] 1.4320 0.7015 0.8709 0.8729 0.8553 0.0000
A.CET2 1.4323 0.4791 0.8852 0.1159 0.7770 0.0000
&0min 1.8323 0.4875 0.8852 0.1185 0.8389 0.0000
AC.EST 1.4330 0.147% 0.9488 0.6536 0.9954 0.0000
10min 1.4330 0.1733 0.9488 0.6536 1.0523 0.0000
40min 1.4330 0.i733 0.9488 0.6570 0.7131 0.0000

melemla 1.4335 a.1236 0.90386 0.3587 0.7083- 0.0000

mez60mla 1.4335 0.4172 0.3086 0.3587 1.0660 0.0000

% mez { ALCOHOL CETILICO 20% Y 80% DE ACIDO ESTEARICO).
## Alcohol Cetflico fue proporcionado por proveedores diferentes.

#%% Por desplazamiento de voldmen.
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La obtencisn del grado perlado por medio visual es importante
para su comparacién con métodos instrumentales, tales valores son

mostrados en la Tabla V

TABLA V

. GRADO PERLESCENTE COMPARADO
CON REFERENCIA POR MEDIO VISUAL

THADS PERLESCERTE &%
TEMPERATURAS CONTROLADAS
MUBSTRA —MIES | 10 wln. ] 20 wla.
Relerencla de Ac.

Estearico saponliticado * + + * +
A. Cetilico + +++ b4
Ac. Bstearico + ++ 4t
Cutina GS + ++ e
Mezclas - + +4 +

#* 20% de A. Cetflico y 80% de Ac. Estearico.

#% GRADO PERLESCENTE:

P EFECTO PERLADO MAXIMO ( 100%)
4+ EFECTO PERLADOQ ALTO.
e EFECTO PERLADO MEDIANO
+++ EPFECTO PERLADO REGULAR
+4+ EFECTO PERLADO LIGERO
+ BFECTO PERLADO POBRE.

NOTA: Alcohol Cetilico y Acido Estearico fueron proporcioinados por 2
proveedores diferentes.
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El efecto perlescente esta constituido por fenémenos &pticos,
que pueden ser evaluados individualmente, en este caso se trata del
porcentaje de luz reflejada en muestras secas y presentan los

sigulentes resultados en la Tabla VI,

TABLA Vi

PORCENTAJE DE LUZ REFLEJADA CUANTIFICADA
POR FOTOCOLORIMETRO DE REFLEXION EN MUESTRAS
SECAS POR TRIPLICADO,

MUESTRA % :;z p:;::léd . % ?:z pg:azuéd
REFBRENCIA‘ 89.40 0.0000 85,50 0.0000
CUTINA GS 78.83 0.3192 75.10 0.0000

tomin 77.66 0.1966 74.56 0.619%
éomin 73.43 0.5669 71.50 0.0000
A.CET' 67.73 0.0000 67.10 0.0000
10min 77.00 0.1298 74.30 0.0000
A.CET* 69.450 0.7624 69.50 0.0000
60min 75.30 0.0000 74.00 0.0000
AC.EST 64.30 0.2693 59.90 0.0000
lomin 76.56 0.2021 70.83 0.6520
60min 73.76 0.1565 71.00 0.0000

HBZIOmin. " 50.26 0.1148 44,43 1.039%%

h!EZGOmln. 71.73 0.0805 67.90 0.00000

% A Flltro ambar B tiltro azul.
## Mezcla de 80% AC.Estearico 20% A. Cetilico

NOTA: Los filtros utilizados son proplos del aparato, la utilizacién
_de estos dos es debido a que el color blance se clasifica de blanco
amarillento a blanco azuloso. Los superindice en las muestras indican

que se trata de proveedor diferente.
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Se realizé una segunda medicién dei porcentaje de luz reflejada
en medio acuoso, debido a que las materlas primas en muchos de los
productos cosméticos contlenen gran cantidad de agua, mostrando lor

siguientes resul tados:

TABLA VII
PORCENTAJE DB LUZ REFLEJADA CUANTIFICADA POR
FOTOCOLOR IMETRO POR REFLEXION DE MUESTRAS
EN MEDIO ACUOSO POR TRIPLICADO

.4 C.V. B¥ c.V.
MUESTRA % Luz promed. % Luz promed.
REFERENCIAY 89.40 0.0000 85.50 0.0000
CUTINA GS 58.30 0.0000.). 5&.30 0.0000
10min 62.56 0.0922 59.90 0.0000
60min 65.03 0.0%01 61.76 0.7477
A.CBTl 58.70 0.0000 58.03 0.7958
1omin 55.13 0.1047 54.30 0.0000
A.CBT2 56.56 0.8720 55.90 0.0000
&0min 51.486 1.4711 49.76 0.9280
AC.EST 41.70 0.479%6 39.73 1.1624
10min 58.40 0.4530 35.36 0.8342
6omin 50.23 0.3040 47.9%0 0.0000
MEZ10min 35.16 0.1641 31.20 0.0000
MEZ60min AB.56 0.4764 45.23 1.0211

* A Filtro ambar B filtro azul.

e jlezcla de 80% AC.Estearico 20% A. Cetilico
NOTA: Los filtros utilizados son propios del aparato, la utilizacion
de estos dos es debido a que el color blanco se clasifica de blanco
amarillento a blanco azuloso. Los superindice en las muestras Indican

que se trata de proveedor diferente.
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Bl fndice de refraccién es otro de los fendmenos Involucrados
en el etecto perlado, en la Tabla VIII se muestran los resultados

obtenidos para materias primas tratadas y sin tratar.

TABLA VIII
INDICE DE REFRACCION DE MATERIA PRIMAS
TRATADAS A DIFERENTES TIEMPOS.

MATERIA INDICE DE %
PRIMA REFRACCION
REFERENCIA m———————
A.Cetitico 1.4199
10 min 1.8154
60 min 1.&06&
Ac. EsteArico 1.4575
10 min. 1.4879
60 min. 1.3141
Cutina Cs 1.5391
10 min. 1.3958
60 min. 1.2978
Mezcla 10 min. 1.3247
lle'zcla 60 min. 1.5204

# Ver apéndice C
% Mezcla (20 % Alcohol Cetilico

y 80% Acido Estearico).

NOTA: Al material de referencia {Acido Esteiarico saponificado} no fue
posible obtener su indice de refraccidn debido a que se trata de una

sal por lo que su punto de fusién es muy elevado. ( Apendice C )
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En el efecto perlado existe una gran variedad de

factores

para

su manifestacién y una de ellas es 1a forma de la particula Tabla IX

FORMA DE PARTICULA DEPENDIENDO DEL TIEMPO DE CONTROL

TABLA 1X

DB TEMPERATURA EMPLEADA

MATERIA FORMA DE -
PRIMA LA PARTICULA
REFERENCIA Angula:
Acicular
A. Cetilico Angular
10 min. Esférica rugoso
Redondeado
60 min. Esférico
Redondeado A
Ac. Estearico Elongado Irregular
Acicular
10 min. Esférico irregular
60 min. Esférico_irregular
Cutina GS Esférica irregular
10 min. Redondeada
60 _min. Esférica rugosa
"R
Mezcla
10 min. Angular
60 min. Esférico rugoso
Muestras por Dendri ticas
enfrliamiento Bstéricas Irregulares
rapido.

# Ver apandice D

#% Mezcla (80% Acido BEsteArico y 20% Alcoho! Cetf{lico)
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Bl efecto perlado puede manifestarse en diferentes intensidades
dependiendo de la velocidad de enfrlamiento y/6 método empleado, esto

puede ser observado en las Tablas X y XI

TABLA X
COMPARACION DEL TAMANO DE PARTICULA CON EL
EL GRADO PERLESCENTE DE LAS MATERIAS PRIMAS
CON TRATAMIENTO TERMICO A DIFERBNTES TIEMPOS

MATERIA CRADO TAMANO
PRIMA PERLADO DE PARTICULA
PROMEDIO
(_um_ )

REFERENCIA + o+t T 704.00

- e <o

10 min. + + 118.35

60 min. 4+ + + + 228.69
Ac. Gsteirico.

10 min. + + 121.70

60 min. + 4+ + T 704.00
Cutina GS

10 min. + o+ 25.07

GO_E_ln + + + + 63.60
Mezcla "

10 min. + + 53.48

60 min. . + 70.09
Muestras por
enfriamiento + + 704.00
ridpido.

*# Mezcla (80% Acido Estearico y 80% de Alcohol
Cetilico).
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TABLA X1
ASIGNACION DEL GRADO PERLESCENTE A LOS DIFERENTES PROCESOS

DE ENERGIA DE EMULSIFICACION POR MEDIO VISUAL.

PROCESO" " GRADO LUSTRO
PERLESCENTE
CAL1ENTE /CALIENTE ++ PO
CALIENTE/CAL IENTE/FRIO + 444
TEMPERATURA CONTROLADA et .
REF. DE AC ESTEARICO EE

# Se utllizo la misma escala que en la Tabla V

=% Las formilaciones presentaron e)] mismo comportamiento
en el grado perlescente por ello solo se proporcionan
datos generales de ellas.
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FIGURA © LAMINAS DELGADAS TRANSPARENTES DE ACIDO ESTEARICO
SAPONIFICADO QUE SE ENCUENTRAN SUPERPUESTAS AUMENTO

10X CREFERENCIA) .

FIGURA 7 PARTICULA DE ACIDO ESTEARICO SAPONIFICADO AUMENTO 10X.
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[+5] D)

FIGURA 8 ALCOHOL. CETILICO A) SIN TRATAMIENTO, B) TRATADA DURANTE 10
MIN, C) TRATADA DURANTE 10 MIN Y D> TRATADA DURANTE 60
MIN. CAUMENTO 10X)
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B> (o8]

FIGURA G ACIDO ESTEARICO A> SIN TRATAMIENTO TERMXCO, BY TRATADA

DURANTE 10 MIN. Y C) TRATADA DURANTE 60 MIN CAUMENTOS 10X
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[o2]

FIGURA 10 CUTINA GS A) SIN TRATAMIENTO TERMICO, B> TRATADA DURANTE

10 MIN ¥ C) TRATADA DURANTE 60 MIM. CAUMENTO 10X)
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FIGURA 11 MEZCLA DE 80% DE ACIDO ESTEARICO Y 20% DE ALCOHOL CETILICO
A> TRATADA DURANTE 10 MIN Y B> TRATADA DURANTE 80 MIN

CAUMENTO 10X).
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B ©

FIGURA 12 MICROGRAFIAS DE ALCOHOL CETILICO A) SIN TRATAMIENTO
TERMICO (700 AUMENTOS), B> TRATADA DURANTE 10 MIN.
C450 AUMENTOS) Y C©) TRATADA DURANTE 60 MIN. € 100

AUMENTOS) Barra de referencia 100 um
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FIGURA 13 MICROFOTOGRAFIAS DE ACIDO ESTEARICO A) SIN TRATAMIENTO
TERMICO C450 AUMENTOS), B) TRATADA DURANTE 10 NIN (450
AUMENTOS) Y C) TRATADA DURANTE 60 MIN. 450 AUMENTOS)

Barra de referencia 100 um.
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B>

B

FIGURA 14 CUTINA GS A) SIN TRATAMIENTO TERMICO (100 AUMENTOS),

(700 AUMENTOS) Y C) TRATADA DURANTE

TRATADA DURANTE 10 MIN.

B0 MIN.C45 AUMENTOS). Barra de referencia 100 um.
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B

FIGURA 15 MEZCLA DE 80% ACIDO ESTEARICO Y 20X DE ALCOHOL CETILICO A
TRATADA DURANTE 10 MIN. (700 AUMENTOS), BY TRATADA DURANTE
80 MIN. €700 AUMENTOS). Barra de referencia 100 gm.
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FIGURA 18 MICROGRAFIA DE CUTINA GS TRATADA DURANTE 60 MIN., AQUE
PRESENTA LA FORMACION DE LAMINAS DELGADAS C 2000 AUMENTOS)

Barra de referencia 100 um.

FIGURA 10 MICROGRAFIA DE LA MEZCLA DE 80X DE ACIDO ESTEARICO Y 20% DE
ALCOHOL CETILLCO TRATADA DURANTE 60 MIN. C700 AUMENTOS

Barra de referencia 100 um.
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VIII ANALISIS DE RESULTADOS.

La caracterizacién de las materias primas en estudio mostraron
que los vatores de Indice de Acidez, Indice de Saponificacién y
Punto de Fusliédn presentan algunas diferencias (Tablas I, II, Ill), no
atectando de manera significativa al propésito del presente trabajo
sobre l!a obtencién del efecto perlescente, ya que en los fepdmenos
opticos producidos solo Intervienen las propiedades fi{sicas del
material en estudio, con respecto al Indice de Iodo e Indice de
Hidroxilo no se observaron diferencias segin lo especificado en la

U.S.P. XXII. (26) y catilogo de Henken (29).

Se realizé una prueba de saponificacién del 20 y 100% a cada una
de las materias primas, obtenliendose que el Acldo EsteArico presents
el fendmeno de perlescencla siendo mAs intenso en el saponificado al

100% que en el de 20% y un nulo efecto para las demis muestras.

Se reallzaron pruebas con enfriamientos rapidos abservando en
general particulas de forma y distribucldn irregular presentando un
pobre efecto perlado. La obtencién de estas muestras fue de la

slgulente manera:

Se calentd la materia prima 10 *C arriba del punto de fusion y
se mantuvo constante por [0 min. { durante todo el proceso se mantuvo
una velocidad de agitaclén de &00 rpm), enseguida se cubrio el
contenedor con hielo frapé hasta enfriar a temperatura ambiente que

en 1a mayoria de los casos tardaba aproximadamente 3 min.
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Las muestras utllizadas en todos los estudios para l1a
determinacién del grado perlescente, se agitaron a una velocidad de
400 rpm presentando el m{inimo tamafo de particula, que es un factor
determinante en el fenéneno de perlescencia, se eliglé esta velocidad
de agitaciéon por ensayos previos ya que a velocidades inferiores el
tamafo de particula era relativamente grande y a velocidades
superiores a 400 rpm habia la formaclén de vortex que no era deseable
en nuestra caso, ademis de no ser factible en 1la elaboracién de

emulsiones.

La apariencia en la forma y tamaffo de las particulas que fueron
tratadas controlando la temperatura, al ser observadas directamente
en agua (medio de dispersién), presentaban una apariencia poco
homogénea, pero en el caso de las muestras ya dfiltradas y secas
mostraron otras caracteristicas; en el caso de la Mezcla de 10 min y
la muestra de Cutina GS se encontraban aglomeradas, no siendo asi
para Alcoho! Cetilico y Ac. Esteirico. que mostraron alto grade de

esfericidad. (Tabla IX,X)

La diferencia entre las ceras tratadas zon temperatura
controlada ( 10 y 60 min ) con respecto a las tratadas con hielo
mostraron gran diferencia tanto en la forma de particula, como en el
tamaffo, esto es debido a las condiciones de velocidad de agltacison

y/0 a la velocidad de enfriamiento trabajado. (Tablas IX, X)

La obtencién de! efecto perlado en las materias primas por medio

del proceso Fusién~enfriamiento controlado fue marcado, comparado con
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las materias primas sin tratamlento térmico y de enfriamiento rapido.
., La asignacién del grado perlescente se llevd a cabo por medio
visual, tomando como referencia el Acido Estearico saponificado
{Apendice B) que presenta un elevado efecto perlado, dicha referencia
solo es considerado para materias primas de tipo graso tomandole como
el 100% (++++++). La asignacién del grado perlescente se realiz¢ con
luz de dia sobre una supeticie obscura para contrastar las muestras,
astas fueron leidas aleatoriamente estableciendo el grado perlescente

como se muestra en la Tabla Vv,

Bl efecto perlescente obtenido por 1a referencia de Acido
EsteArico saponificado es debido a la formacién de laminas delgadas y
transparentes (Pig &), que se encuentran superpuestas permitiendo
la manifestacién de los fendmenos épticos cuando un haz de 1luz es
Incidido sobre ellas, esto es fiacilmente observado en la Pig. 7, ya
que {a luz se dispersa sobre toda la particula conociendose este
fendémeno como reflexién total interna, en la misma figura se ohserva
el paso de rayos luminosos (conocido como Indice de Refraccién)
permitiendo con ello manifestar la apariencia de profundidad, que es
muy elocuente en los bordes de la particula y por uitimo la reflexiédn
sobre la misma que nos proporciona la parte brillante en su
superficie, estos fendémencs en conjunto muestran lo que es el efecto

perlescente.

Lo descrito anteriormente son las condiciones ideales para

obtener una maxima perlescencia en toda materia prima que sea

propuesta para este fin.
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En el caso de las materias primas utilizadas, los fendmenos que
intervienen en e! efecto perlado fderon analizados en forma

indlvidual.

En la obtencién del porcentaje de luz reflejada en muestras
secas (Tabla VI), la Cutina GS presentéd mayor reflexién que todas las
muestras tratadas y sin tratar, en el caso de la Cutina GS tratada
por 10 min. se observa el valor levemente disminuido con una
intensidad igual que la presentada en el Alcohol Cetillco con 10 min.
de tratamiento térmico y las' demis muestras presentaban lecturas

inferiores.

En el caso de los resultados obtenidos en medio acuoso (Tabla
VI1l) la Cutina GS y Ac. Estearlico sin tratamiento, presentaron
lecturas menores que sus muestras tratadas de 10 y 60 min., en el
caso de Alcohol Cetflico sin tratar mostrd mayor lectura que las
muestras tratadas y en el caso de las mezclas (20% A.Cetilico y 80%
Ac. BsteArico) se observé una disminucién notable en los valores

obtenidos con respecto a las muetras lelidas en seco.

Las lecturas registradas sobre et porcentaje de luz reflejada no
coinciden con los estimados visuaimente ( Tabla V), un ejemplo de
ello es que al observar directamente la Cutina GS con tratamlento
térmico durante 60 min es de medlano efecto perlado (++++4) y sus

lecturas de porcentaje de luz reflejada es de las miAs elevadas.

Por otro lado para justiflcar la disminucién y/6 camblo en el

porcentaje de luz reflejada en medio acuoso, se puede menclonar que
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Ia presencla del agua provoca una Refraccién y los rayos incididos en
las particulas ya no tienen la misma intensidad, ademis de presentar
otro angulo de incidencla distinto al &ngulo original, por lo que el
efecto perlado se ve disminuido pero aumenta la intensidad de]l lustre

en relacidn a las muestras secas.

$i{ comparamos los resultados obtenidos por el fotocolorimetro
(Tabla VI y VII) con e! cuadro d:! grado perlescente (Tabla V)
observamos que difieren en el orden asignado, esto es probablemente
debido a una reflexisn total interna que provoca que el haz de Juz
se disperse en toda el &rea de la particula y ademis de la absorcién
de una parte de la luz por el agua, con lo que solo una pequefia
parte de esta es reflejada, por lo tanto, el detector proporciona
fecturas bajas no mostrando congruencia con lo establecido en la
Tabla V solo coincidlendo con la mezcla (20% de Alcohol Cetilico y

80% de Ac. Estearico ) que ocupa el Gltimo lugar.

Otra forma de determinar 1a Intensidad (cualitativamente) de luz
reflejada fue por medio de la secuencia fotografica (Fig B-11) donde
se muestran las diferencias en la reflexion de la luz sobre las
materias primas sin tratamiento con respecto a las tratadas durante
10 y 60 min. S1 observamos detenidamente en éstas figuras podemos
identificar la Refraccién de la luz que le proporciocna en mayor o
menor grado la profundidad que depende del ordenamlento y formacién
de las capas & laminas que son una de las condiciones basicas para
la perlescencia, en la Fig. 8D puede distinguirse con facilidad, ya

que permite obtener particulas semitransparentes.
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Tanto el Indice de reflexi¢n como el Indice de Refraccién son
aspectos Importantes para el efecto perlado, pero la formaclén de
capas es adn mayor debido a que por medio del control de temperatura
permite un acomodamiento lento de éstas (llamados monSmeros en la
nucleacisén) para la formacién de superficies lisas en las cuales el
haz de luz incidido produce los efectos épticos estudiados, ya que
sin esta condicién diffeilmente la manifetacién del efecto perlado

saria posible,

El Indice de Refraccidn en el efecto perlino es muy Importante y
adn mis en el caso de pigmentos perlescentes en donde debe ser
superlor a 1.8 (1i1), en la Tabla VIII se muestra los Indice de
Refraccién de las materias primas tratadas y sin tratar, los valores
obtenidos (Apendice C) muestran que entre menor es el Indice de
Refraccién , el efecto perlino es mas intenso comparado con la Tabla
Vv, los valores altos pertenecen a las materias primas sin tratar con
excepcisén de 1a mezcla de 60 min., que presenta un Indice de
Refracclén mayor, donde el efecto perlado es muy bajo, confirmando
la suposlicién de que entre menor es el efecto perlado mayor es el

Indice de Refraccion.

En general el acomodamiento de las capas o laminas obtenidas por
el control de la temperatura en cada una de las materias primas
afecta de manera significativa la forma (Apendice D ) y superficie
de las particulas formadas , sl observamos la secuencia de Figs.
12-15 podemos decir que entre mayor es el tiempo de control térmico,
la forma de las particulas es mis definida y la superficie mis

homogénea. En la Figura 12 de Alcohol Cetilico se identifica
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facllmente la superficie de las particulas, teniendo mayor
irregularidad en la muestra sin tratamients algune (Pig.12A),
disminuyendo en una buena proporcién e&n 1a muestra tratada por 10
minutos (Fig.12B) y por Gltimo la de 60 min. (Pig.12C) que exhibe
una superficie lisa. Lo anteriormente descrito puede ser
generalizado para Cutina GS y Mexzcla (80% Acido estearico y 20% de
Alchol Cetilico) con excepciédn del! Acido Estearico (Rig. 13) donde se
observa mayor regularidad en su superficie en la muestra de 10 min.
(Fig. 13B) que en la de 60 min. (Fig 13C), pero presentando mayor
efecto perlescente en é3ta ultima, por lo tanto las propiedades de
cada materia prima responden de manera diferente al coutrol de
temperatura {especi ficamente en la tormacién de capas
superpuestas}. En la Tabla IX se muestra la forma de la particula
que va muy relacionada con el grado perlescente asignado en ta Tabla

V).

Con lo expuesto anteriormente sobre e! control de la temperatura
para la formacién de superficies lisas o también llamadas laminas, la
presencia de estas pueden ser fAcilmente observadas en las figuras 16
a la 19 las cuales son uno de los propésitos fundamentales para la
obtencién del efecto perlino y lo que proporciona la forma y tamafio a

las particulas cuando el proceso térmico llega a su fin.

En la Figura 15B se observa que el Acido EsteArico esta siendo
recublierto por el Alcohol Cetilico esto es facllmente deducido por ei
punto de fusién de cada uno de ellas, ya que el Alcohol Cetilico
tiene el menor punto de fusién por lo que solidifica después que el

Aclido BEsteArico, esta mezcla en up principio se estimaba que ‘el
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efecto perlado seria mayor que en todas las demis y los resultados

obtenidos muestran todo lo contrarlio segin la Tabla V.

El tamafo de particula es wun factor determinante para el
fendémeno perlescente que se debe tomar en cuenta, en la Tabla X se
compara el grado perlado entre la materias primas a diferentes
tiempos con respecto al tamaffo de particula, mostrando que en todas
las materias primas con efecto periado mayor (tratada por 60 min.)
presentan un tamafio de particula superior que ¢l obtenido a tiempos
cortos (10 min.), no siendo asi para la mezcla (20% A. Cetilico y 80%
Ac. BsteArlico) que a tlempos largos atn presentando tamafo de
partfcula mayor al de su muestra tratada a 10 min el efecto .
perlecente es pobre, por lo que podemos sugerir que el tamafo de
particula ideal para manifestar el fendmeno perlescente fue
sobrepasado y dando dnicamente un efecto de lustre, por lo tanto el
tamaXo adecuado para la obtencién del efecto perlino depende de cada

materia prima,

El tamaffo de particula para las materias primas que si
presentaron el efecto perlado a 60 min, no se puede conflrmar que
este es el dnico tamafio de particula que proporcione dicho efecto,
cabe la probabilidad de que entre mayor tlempo de control de
temperatura (superior a 60 min.), aumente el efecto perlino para
Cutina GS, Acldo EsteArico y Alcoho! Cetflico, en el caso de la
Mezcla (20% Alcohol Ceti{lico y 80% Acido Esteirico) queda bien claro
que el tamafo de particula en el cual el efecto perlino es bueno,
debe ser menor a 70.09 um y ¢l control de temperatura menor a 60

min. ya que con este tamaXo dc particula y el tiempo de control de
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la temperatura de 60 min. el efecto perlino es pobre.

Finalmente el proceso de control de temperatura fue comparado
con los dos procesos de emulsificacién, cada una de las formulaciones
de cremas fueron sujetas a los tres procesos de energia
{Tadiclonal, baja energia y Puslén-Enfriamiento), en la Tabla XI
muestra un panorama general de los datos obtenidos, ya que las tres
formulacliones presentaron e! mismo comportamlento para todos los
procesos estudiados, en el proceso de control de temperatura presentsd
un notable aumento en et lustro y la presencia del efecto perlino en
relacién al proceso tradicional y de baja energia, observiAndose en
este aultimo un aspecto granuloso en la formulacién de Cold Cream, lo
que Indica que aunque en procesos de baja energia se puede obtener un
ahorro energético importante, en la apariencia de los productos puede
ser afectado por lo que se recomiendan procesos que inclusive
mantengan temperaturas de calentamiento ¥y enfriamlento ms

prolongados. (Tabla XI)
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IX CONCLUSIONES

La obtencién del efecto perlado por medio de la saponificacién
solo es adecuado para el Acido Esteirico, ya que tal efecto no se

presenta para Cutina GS y Alcohol Cetilico.

Al aumentar el tiempo de control de temperatura (60 min.} se
incrementa el efecto perlado para Acido Estearico, Alcoho! Cetl{lico ¥y
Cutina GS, no siendo adecuado para ia Mezcla de Acido Esteirico y

Alcohol Cetilico, donde el efecto perlado es pobre.

La obtencién del efecto perlescente por medio del proceso
fusién-enfriamiento proporciona una opcién mds para el mejoramiento
en la aparlencla a productos cosmdticos en los que se incluyan éstas

materlas primas.

El proceso Fusién-BEnfriamiento controlado permite 1la obtencién
del efecto periescente por medio de la formaclién de laminas delgadas
transparentes y superpuestas que nos proporcionan superficles lisas,
no siendo asi{ para velocldades de enfriamiento rapido donde presenta
otro tlpo de agregados de los materjales en cuestién y el efecto

perlado es pobre.

El tamafo y forma de la particula depende principalmente de 3

factores: velocidad de agitacién, propledades de cada materia prima y
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el tiempo del control de la temperatura, para la manifestacién del

efecto perlado.

Las particulas con mayor grado de esfericidad presentan un efecto
perlado de gran intensidad, dichas formas se presentan con mayor

porcentaje en las muestras tratadas a 60 min.

Kl m#todo utllizado para cuantificar el porcentaje de Iluz
reflejada tanto en muestras secas o en medio acuoso no son un
parametro para justificar el grado perlescente asignado por medio

visual.

El Indice de Refraccisén de las materias primas trabajadas es
inversamente proporcional al grado perlescente establecido por medio

visual.

Bl proceso de Fusién-Enfriamiento controlado aumenta en forma
considerable la apariencia lustrosa y perlina en las formulaciones de
cremas a comparacién de la obtenida en procesos de baja energia y

tradicional.
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ESTA TESIS mp DEBE
SALIR LA BIBLIgTEC

X APENDICES

APENDICE 4
MONOGRAFIAS

ALCOMOL CETILICO.( 1 Hexadecanol) C,gHgaOH P.M. 242.

sslido cérico blanco, inodoro, polvo en ojuelas teniendo p.f.
46-49°C y valores de Acidez y Ester de cero. Es completamente estable
en presencla de dcidos y alcalis, a la luz y alre, facilmente soluble
en alcohol, eter. Es completamente soluble en acelte mineral, vegetal

¥y grasas.

Esta sustanclia se obtiene por saponificacién de esperma de
ballena y aceite de coco con 4lcali catstico, por reduccidn del 4cido
palmi tico. Su aplicacién cosmetolégica es en cremas como emoliente,
emulsificante auxiliar en emulsiones o/w y w/w en un porcentaje de 1 a
5% . Su grado cosmético generaimente contiene apréximadamente 70% de
Alcohol Cetilico y el resto es una mezcla de Alcohel Miristato y
Alcohol BEstearilico con  pequefias proporclones de alcoholes

insaturados. (23,25}.
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ACIDO ESTEARICO. {(Acido n-octadecantico) CHy(CHy)yqCO;H P.M. 284

Materia incolora o amarlllenta, cristales brillosos, olor y
sabor ligeros que recuerdan al cebo, soluble en Alcohol, BEter,
Cloroformo, Tetracloruro de Carbono e insoluble en Agua, p.f. 60-62

°C combustible, no téxico.

Obtenido del sebo y otras grasas por saponificaclén con cal o
magnesia, en presencia de vapor a alta' presién, el estearato es
subsecuentemente tratado con Acldo y purificado. Diversas varledades
se encuentran en el comercio y sus puntos de fusién varian de acuerdo
a su pureza ( una vez prensado 126-127*F, doblemente prensado
128-129*F y triple prensado 130~131*F) El Acido BEsteairico es
utillzado como base para cremas evanescentes y para é&ste propdsito
puede ser s&lido cristalino blanco inodoro con p.f. 56°C (9,23,25).
Comercialmente se encuentra 50% de Aclido Estearico, #&5% de Acldo
Palmi tico y 5% de Acido Oléico aunque se utlliza en calidades mis

puras.

HONOESTEARATO DE ETILENGLICOL CCUTINA GS> (2 Hidroxli Btil Estearato)-

C37HagCOZCHaCHy OH  P.M. 3238

Ceras paAlidas, amarillentas o blancas disponibles comercialmente
con un contenido de Monoestearato de #5-55%, es utillzado como
emulsificante auxiliar en cosméticos, opacante y como agente
perlescente para liquidos y shampoos crematizados, tiene un p.f.
57-60, soluble en alcohol, eter callente y acetona, insoluble cn agua.

(9,23)
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APENDICE B

OBTENCION DE LAMINAS DE ACIDO ESTEARICO SAPONIFICADO,

¢ REFERENCIA )

Metodologia: (26)

1)
. 2)
3)
&)
5)

&

-

7}
8)

Pesar 10 g. de Acido estearico.

Agregar 5 ml. Piridina-Anhidrido Acético 1:1.

Reflujar por 60 min,

Agregar 10 m!. de Agua destilada.
Aadlr 25 ml. de Alcohol butf{lico
fenolftaleina por el refrigerante..

Neutrallzar el Acido Acético remanente

Potasio 0.5 N en caliente.

Dejar enfrlar a temperatura ambiente.

Flltrar y secar.
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APENDICE C

OBTENCION DEL INDICE DE REFRACCION

MATERIAL:

- Balanza de Westphal no.202. Bosch
Juego de horquillas.
1 vaso de inmersién.
1 pinzas,

- Probeta de 10 ml.

~ Balanza analitica.

- Bspatula.

- Picndmetro metadlico .

La ohtencién del ia gravedad especifica del aceite mineral se

obtuvo con 1la balanza Wesphal.

Ejemplo:

Densidad aceite mineral a 24°C = 0.831 g/ml

Densidad agua destilada a 24°C = 0.9500 g/ml.

G.E.Aceite = 0.831/ 0.9500 = 0.8747
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0.1 g de Cera desplazaron 0.20 ml de aceite.

(0.2 ml}(0.8747 g/ml) = 0.1749 g de Aceite.
Masa de Agua = 0.1749/0.831 =0.2105g de Agua.
G.B.cera = 0.1 g de cera/D.2105 g de Agua.

G.E.cera = 0.4750

para la obtencién del indice de refraccién ocupamos la sigulente

2 [—3-,‘,77-2 m/m] +1

1- -U-,'-”—;—-z .ozlpt:l

formula: (15,16,18)

donde:
s = Indice de Refraccién de la cera fundida.
nz = Indice de Refraccién de la cera solida.

Densidad de la cera fundida.

R
]

pz = Densldad de la cera s&lida.®

# Obtenida por desplazamiento de volGmen.( Tabla IV)
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APENDICE D

Dentro de las caracteristicas para la obtencién detl efecto

perlado es la forma de la particuta:(29)

CARAGTERISTICAS MORFOLOGICAS DE POLVOS

O O O

ESFERICA  ESFERICA ESFERICA
RUQO! WRAULAR

/-) a @

EDONDEADA ANGULAR m

L9

ACICULAR ANGULAR DENDRITICA
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