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CAPITULO |

INTRODUCCION

A o largo de la existencia de la humanidad, el hombre ha vivido con los
colores y también parte de su vida se debe gracias a ellos. Diversos estudios han
demostrado que el color influye de gran manera en la habilidad del consumidor para
identificar y estimar la calidad e intensidad de ciertos productos, tal es e caso de los
cosméticos. La industria Quimica ha puesto gran atencidn a ellos debido a la alta
poblacion que hoy en dia requiere de estos; principalmente la femenina, que ha
convertido a los cosméticos mas bien en una necesidad. Muchas mujeres juzgan
una sombra, labial o delineador por su color, antes de probarlo realmente y saber si
otras condiciones les son favorables.

Resulta basico lograr entonces una estabilidad de coior en el cosmético
que sea aceptable para el consumidor, que asegure su calidad, y reduzea riesgos en
la aplicacion del mismo.

Debemos entender pues por estabilidad la propiedad de un producto
contenido en un determinado envase de cierto material, para mantener entre limites
especificados, bajo clertas condiciones determinadas y durante el lapso de tiempo
que abarca el tiempo de almacenamiento y uso; las caracteristicas fisicas, quimicas,
fisicoquimicas,microbiologicas vy bioldgicas necesarias para asegurar su eficacia y
seguridad.

Asi, los estudios de estabilidad son pruebas que se efectiian al producto
para determinar &l periodo de envejecimiento o caducidad y fas condiciones de
almacenamiento en gque sus caracteristicas propias, permanezcan dentro de los
limites especificados, bajo la influencia de diversos factores externos como los
ambientales (luz, temperatura, humedad, etc.).



La estabilidad entonces esta sujeta a estudios de tiempo real, con un
almacenamiento a condiciones ambientales normales, pero podemos hacer uso de
jos estudios de estabilidad acelerados, ya que estan disefiados para incrementar la
velocidad de envejecimiento de un producto, por medio del emplec de condiciones
de almacenamiento exageradas; con el fin de extrapolar a condiciones de
almacenamiento normales bajo las que tradicionalmente se ha establecido {a vida de
anaquel de un producto.

Es muy importante ¢onocer 1a vida de anaque! del producto, ya que
establece el periodo de tiempo requerido para que el parametro menos estable de el
mismo cambie de un valor limite de una especficacion de liberacion
{especificaciones minimas que debe cumplir un producto al manufacturarse para que
pueda ser liberado y vendido), a el valor limite de la especificacién de la vida de
anaquel. De este modo los estudios de anaquel nos permiten verificar 12 estabilidad
de el producto a pariir de lotes de produccidn almacenados, en las condiciones
normales ¢ particulares establecidas.

Es imposible definir el colorante perfecto y mas dificil aun reproducirio,
sin embargo los siguientes criterios deben presentarse si un colorante va a ser
utilizado:

Debe ser legalmente permitido.

2. Seguro en los niveles y bajo las condiciones de use, quimicamente consistente y
libre de impurezas

3. No impartir propiedades indeseables, y ser compatible con otros adifives e
ingredientes

4. Ser estable bajo ciertas condiciones normales de proceso y almacenamiento, en
particular resistente a efectos de luz, calor, pH, ete.

5. Contar con una gran fuerza de tintores y disponible en un amplio rango de tonos
Ser barato y disponible en cantidad suficiente.

7. De facil mangjo y uso.



CAPITULO I

ESTUDIOS DE ESTABILIDAD EN COLCRES DE
APLICACION COSMETICA

2.1 PARAMETROS DE CONTROL.

Es importante el primero establecer parametros de control que nos
permitan evaluar la efectividad y funcionalidad def cosmético, en sus aplicaciones
durante su vida de anaquel.

Para conocer la vida de anaquel de un producto es necesario conocer
los cambios deterorativos que sufre y la velocidad con que estos ocurren. Existen
varios parametros de control basicos en estudios de vida de anaquel de ccsméticos:
de tipo sensorial, fisicoquimicos, microbiolgicos y deteriorativos del envase .

1. Fisicoquimicos: Degradacién de colorante - Absorbancia. Debido a que existe
una correlacion del color con la longitud de onda de la luz visible (un colorante
consta de una estructura que contiene cromoforos gue son los responsables de
causar color al alterar las bandas de absorcion en el espectro visible) ; es posible
evaluar la estabilidad por medio de la longitud de onda { A }, mansjandola como
el porcentaje de absorbancia relativo, e cua resulta una medida de que
porcentaje del colorante se conserva despues de determinado tiempo. Estas
variaciones de absorbancia son estudiadas en relacion a las condiciones de
prueba, como podran ser. pH, concentracion, presencia de aire , temperatura e
lurninacién.



2 Biologicos. El detericro de un producto pusde acelerarse como consecuencia de
condiciones microbiologicas objetables, io cual podria afectar al desempefio de
un colorante. ]

3 Sensoriales. En estos parametros como son aspecto, color, clor, aroma, entre
otros; un panel de jueces con entrepamiento, juzga estas caracteristicas con
respecto a un estandar

4. De envase. En este punto se valoran aspectos relativos al envase como son
impermeabilidad a la luz, sellado hermético, impermeabilidad al agua e
inocuidad.

l.a vida de anaquel se relaciona no solo con {a estabilidad del
preducto sino también con la interaccién de preducto-envase, no solo hay que tormar
la estabilidad fisica y quimica del producto, ya gque se pueden presentar efscios
adversos ya sea en el producto, ef envase o a ambos.

La estabilidad del producto y ia compatibilidad dei producto- envase,
constituyen |a totalidad de la estabilidad del producto

2.2 ESTABLECIMIENTO DE LAS CONDICIONES DE TRABAJO.

Para realizar un estudio completo lo mas cercano a las condiciones
reales de vida de anaquel de colorante, se considera el estudic del efecto de la
concentracién, pH, temperatura, presencia de luz y presencia de arre, asi como las
interacciones entre dichos parametros. Para la evaluacién de los mismos es
adecuado seguir un disefo de Ingenieria de Calidad, en el que cada parametro se
mangje en dos nmveles extremos, y al determinar los parémetros principales elegir
una distribucion de arreglo ortogonal (L16) para Hevar a cabo el estudio. Se presenta

la fustracion de dicho arreglo en la Figura |



FIGURA I
Arreglo ortogonal L16 de Ingenieria de Calidad.

A A = concentracién cojorante,
B=pH
C = temperatura.

E B D = presencia de luz

E = presencia de aire.

Donde cada vértice representa el efecto de un variable y las lineas
entre los puntos representan el efecto de la interaccion de las variables a las que

estan unidos.




Para establecer [as condiciones del estudio de trabajo se debe
considerar manejar para cada parametro dos niveles; un alto y un bajo, por ejemplo
un pH de 4 y otro de 10, con luz - sin luz , con aire - sin aire, una Temperatura de 20
‘Cyotrade 90 °C, etc. (Figura ).

En cuanto al envase se deben disefiar procedimientos de tal manera
que se pueda obtener Ja mayor informacion deseada en el menor tiempo posible; La
experiencia muestra que a mayores temperaturas los cambios se aceleran y se
presentan mas rapidamente.

Existe también el inconveniente de que mientras mas son cambiadas
las condiciones de prueba contra las condiciones normales del mercado, existe
mayor riesgo de gue haya cambios que no ocurririan en las condiciones reales de
mercado: por lo que es preferible efectuar pruebas mas largas a temperaturas
similares a las del mercado donde se puedan observar cambios que si ocurririan
bajo condiciongs normales.



FIGURA {i

Condiciones de las variables de trabajo en el estudio de estabilidad.

Reportet Reporte? Reporte 3

Sin aire

Sinluz  Conaire

pH1 Conluz  Sin aire

Ceon aire

Conc 1 Sin aire
Sinluz  conaire

pH2  Conluz  Sinaire
Con aire

Temperatura 1 Sin aire
Sinluz  Con aire

pH1 Conluz Sinare

Con aire

Conc.2 Sin aire
Snluz  Con aire

pH2  Coniuz Sinace

Con aire

Sin aire
Sinluz  Conaire
pH1 Conluz  Sinaire
Con aire
Conc.1 Sin aire
Smiuz  Conaire
pH2 Conluz  Sinaire
Con aire
Temperatura 2 Sin aire
Sinfuz  Con afre
pH1 Confuz  Sinaire
Con aire
Conc.2 Sin aire
Sinluz  Con aire
pHZ  Conhz  SIn aive

Con atre




2.3 PLAN DE MUESTREOQ.

FRECUENCIA EN EL REGISTRO DE CONDICIONES

Se pueden utilizar

1. Registradores Automaticos Se recomienda programarlos en intervalos de 15
minutos a media hora.

2. Uso de instrumentos de medicion” Para facilidad del trabajo. es posible registrar la

informacion en periodos establecidos en &l protocolo de estabilidad.

DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE ESTUGIO

Fara una distrbucidn de arregio ortogonal para este estudio deberan
llevarse a cabo las siguientes determinaciones:

1. Para establecer el pH, preparar una solucién acida y una solucién basica

2 En cuanto a la presencia de luz, dividir la solucién de colerante en cuatro
muestras, cuatro se manejan con luz (en una caja de condiciones controladas
con una fuente de luz constante), las otras cuatro se manejan sin esta {pueden
cubrirse con papel aluminio)

3. Con respecto a la presencia de aire, dos de las muestras anteriores se clerran en
presencia del mismo y se pueden burbuiear en una camara especial saturada
de nitrogeno  con cendiciones controladas  para  efiminar el aire que se
encuentre en el espacio de cabeza de la muestra (iubo de ensayo), cerrandose

posterormente con su tapon de 1osca.
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4, Para el parametro de la temperatura, de cada muesira, en una se maneja un
nivel alto de temperatura y luz {estufa de laboratorio con control de temperatura a
ia temperatura deseada), donde se coloca una fuente de Juz continua y bastante
aceptable. En otra se maneja un nivel bajo de temperatura y sin luz, asi las
muestras qgue deban ser manejadas a baja temperatura se colocan en una
camara obscura con condiciones controladas, en la que una fuente de juz tenue
proporcione la temperatura correspondiente al nivel bajo. Se propone también
como parte del monitoreo, un registrador automético de temperaturas, (Tempec o
Sampac) va que con esios registradores se puede establecer mediante un
software, la frecuencia con que se puede tomar la temperatura (en intervalos
desde un minuto hasta varias horas): este método es el mas confiable ya que
nos brinda la oportunidad de registrar un numero suficiente de datos que

garantice la conservacion, bajo las condiciones establecidas.

Para efectos de relacién producto - envase contenedor del coiorante,
ias pruebas de estabilidad se llevan en las siguientes diferentes condiciones:

1. Condiciones de almacenamiento normales: Se llevan a cabo en locales secos; a
no mas de 65% de humedad relativa y a temperatura ambiente (entre 15 °C y
30°C).

2 Condiciones de almacenamientc normales exiremas controladas: Que son
condiciones analiticas promedio de temperatura y humedad controladas, que se
emplean en los estudios de estabilidad a largo plazo, con objeto de establecer la
vida de anaquel definitiva, en las zonas de clima mas extremoso de nuestro
territorio (30°C +/- 2 °C con 60% de humedad relativa +/- 5 %).

3. Condiciones de almacenamiento particulares: Son condiciones especficas de
almacenamiento ¢ conservacién , gue solo aplican cuando no se resisten las
condiciones de almacenamiento normales.
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4. Condiciones de almacenamiento exageradas: Son condiciones de temperatura ,
humedad y/o luz, que se emplean en los estudios de estabilidad acelerados, con
el objeto de incrementar la velocidad de degradacién quimica, biclégica y/o de
cambio fisico del producto.

La mayor parte de los estudios aplicados a colorantes que siguen este
método para pruebas de estabilidad en cosméticos y alimentos, arrojan los
siguientes resultados:

La luz es €l parametro que tiene mayor influencia sobre los colorantes,
llega a alcanzar valores promedio de hasta un 95% de influencia en un periodo de
15 dias: el efecto adverso va en aumento al aumentar el tiempo de una forma
logaritrica siguiendo la ecuacidn: Y=alnX +b.

La temperatura, el pH, la presencia de aire y la concentracion de
colorante, son los pardmetros que por lo general siguen en importancia a la luz en
orden decreciente.
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2.4 DETERMINACIONES ANALITICAS.

La degradacion de colorantes se determina mediante la lectura de
absorbancia a fa longitud de onda en la que la absorbancia es maxima (determinada
previamente). Las leciuras se efectdan a intervalos regulares de tiempo vy
posteriormente se calcula el porciento relative de absorbancia (%RA) ya que es una
medida del porcentaje de colorante gue se conserva a un tiempo dado, calculandeose

por medio de la siguiente formula:

Absorbancia al tiempo X
%RA = x 100
Absecrbancia al tiempo 0

Donde-
%RA = Porcentaje relativo de absorbancia
Absorbancia al tiempo X= Tiempo en el que queremos saber el %RA
Absorbancia al ttempo 0 = Absorbancia Final.

Es importante efectuar ia validacion de métodos:

1. Documentando procedimientos y verificando su cumplimiento de acuerdo a lo
escrita en el documento

2. Trazando la secuencia de esventos en forma cronoldgica y estableciendo ia
sensibilidad y confiabilidad del método(s) seleccionado.
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Al estudiarse el efecto de las variables concentracion, pH, presencia
de luz, temperatura y presencia de aire en la estabilidad de colorantes, debe
pﬂresentarse la influencia en porcentaje de cada una de las variables y su variacion
con respecto al tiempo.

Se mide la absorbancia de dos soluciones (utilizando un blanco), una

estandar que sirve de referencia para identificar el colorante, asi como para la
valoracion de una degradacion mas rapida de la muestra (NOM-119-5SA 1-1994).

DEFINICION DEL PLAN DE MUESTREO.

» DE ABSORBANCIA MAXIMA DE TRABAJO

MUESTRA pH Rl (nm} A2 {nm)

Estandar
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INFLUENCIA PORCENTUAL DE LAS VARIABLES EN LA ESTABILIDAD DE COLORANTES

FUENTE DE TIEMPO { DIAS )
VARIACION 1 4 5 8 11 13 15

CONCENTRACION (A}

pH (8)

TEMPERATURA  ({C)

Luz (D)

AIRE (E)

INFLUENCIA PORCENTUAL DE LA INFLUENCIA DE LA INTERACCION DE LAS
VARIABLES EN LA ESTABILIDAD BE COLORANTES

FUENTE DE TIEMPO (DIAS)
VARIACION 1 4 65 8 11 13 15

CONCENTRACION (A}

pH (B)

TEMPERATURA  (C}

LUz (D}

! AIRE (E)

]
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5. REGISTROY DOCUMENTACION.

Unz vez que s¢ ha llevado a cabo el estudio, debera llenarse el
protocolo  impreso correspondiente: en el cual se anctaran las fechas en que se
deben sacar las muestras de las diferentes condiciones de estudio. De este modo
una vez terminado el andlfisis de cada muestra se deberd marcar en el protocolo que
se ha cumplido.

Cada producte y su lote debera tener una carpeta de seguimiento que
contenga toda la informacion gue se requiera en donde cada vez que se analice una
muestra deberan anctarse los resuftados obtenidos.

£l tamafio de la muestra debe ser el adecuado para poder efectuar por
duplicado, un anélisis con e método indicador de la estabilidad del producto, asi
como de montar por lo menos, el doble de ia cantidad requerido para el estudio.

Para cada muestra se deberan tener los resultados completos reportados por cada
condicion de prueba. Ei anélisis de cada muestra debera realizarse inmediatamente
después de sacada de la condicién de prueba.

DOCUMENTACION CONTROL.

Se debe llevar a cabo un plan de trabajo que contenga:

1. Seleccion de Muestras
Evaluacion sensorial, fisicoguimica y bicldgica del producto.

3. Almacenamiento del preducto en condiciones de prueba y anaquel {Muestras
control)

4. Determinacion de la estabilidad del productc v caracterizacion del producto al
termino de su estudio de vida de anaguel .

5. Deberd exislir una bitacora para el registro y documentacién del desarrollo
practico de los estudios de estabilidad.
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Se indicara la codificacion de estudio con numero y fecha.

Se anotara en ef plan las fechas en que se deberan sacar las muestras de las
diferentes condiciones de estudio.

Cada colorante debera tener una carpeta de seguimiento con todos los datos
que ahi se requieran, ademas de que cada que se analice una muestra deberan
anotarse los resultados obtenidos.

Ei tamafio de [2 muestra deberd ser el adecuado para poder efectuar por
duplicado un analisis con un método indicador de estabilidad. Asi se debe de
montas por lo menos el doble de la cantidad total requerida para todo el estudio.

Cada paquete de producto deberd identificarse con etiquetas adheribles que
contengan:

Nombre del colorante

Numero de protocolo

Numero de lote

Fecha de inicio

Condiciones de estudio

Cinta o marca del ccolor apropiado segin codigo de colores { no confundir) para
las condiciones de estudio.
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FORMATO DE REGISTRO

FORMATQO No: ~~———-—-—-—-- PRUEBA TIPICA-ESQUEMA DE EVAUACION,

PRODUCTO: FECHA:

LOTE: CLIENTE:

OBJETIVOS:

ESTUDIO:

VARIABLES:

1

2

2

2

OTRAS:

CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO:

PLAN DE MUESTREO (DIAS/MESES} :

PLAN DE TRABAJO (PRUEBAS):

DETERMINACION: CONDICION:

METODO:
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REGISTROS CONTROL.

1. Dias transcurridos/ Numero de jueces/ Respuestas acertadas.
2. Factores/Estandar/ Muestra/Observaciones,

3. Tempo de Almacenaje/ Temperaturas/ Luz/ Fecha.

28 TRATAMIENTO DE DATOS.

Los resultados que se oblengan deberan analizarse estadisticamente
(lo que nos establecera una mayor precision del método), con comparaciones
pareadas, asi al comparar los datos por parejas, el resultado arrojara si la diferencia
que existe entre [a serie de datos es para considerarse.

En los resultados que arrojen para cada colorante al que se aplique fa
prueba un 95% a 100% de confianza, se encontrara que no existe diferencia
sighificativa entre los datos (esto deberd esperarse debido a una minima diferencia
entre las longitudes de onda).

Es importante hacer notar también como parte de ia repetibilidad
analitica que debe prevalecer en nuestro estudio, que debe realizarse una
evaluacion de contabilidad por analista y entre analistas, empleando métodos
normalizados y universales; calibrando nuestro equipo periddicamente para evitar
errores de medicidn y normalizando nuestros procedimientos y rutinas, asi como
probar nuevas metedologias que se validen y comparen analiticamente.

Los pardmetros de control serdn evaluados en base a las especificaciones de
calidad v a la tolerancia en la variacién de los mismos a lo largo del estudio.
cominmente de alrededor de un 10%. Esta referencia servira para terminar sl
estudio,
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£STA TESIS NO SALE
DE LA BIBLIOTECA

2.7 REPORTE.

REPORTE TECNICO DE ESTUDIO DE ESTABILIDAD:

En las condiciones controfadas, con variacion de pH, temperatura,
presencia / falta de iuz y presencia / falta de aire.

CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO PARAMETROS DE VIDA DE
ESTABILIDAD ANAQUEL
(DIAS).

-CONDICIONES NORMALES.
-CONDICIONES NOCRMALES EXTREMAS CONTROLADAS.
-CONDICIONES PARTICULARES.

~CONDICIONES EXAGERADAS.
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CAPITULO I
CONCLUSIONES.

Podemos comprobar con el presente trabajo que la luz es el factor que
mayor influencia ejerce sobre la estabilidad de colorantes aplicados a alimentos y
cosméticos. Su comportamiento se describe como una funcién logaritrica del
tiempo, por lo que se concluye que la mayoria de los colorantes son fotolabiles. La
Temperatura, el pH, aire y nivel de concentracion : son los parametros que siguen
en importancia a la luz en orden decreciente.

La longitud de onda { A ) a la cual [a absorbancia es maxima es especifica para cada
colorante y en funcidn del tipo de medio empleado(basico o acido).

Es muy importante aclarar que la medicién de |a estabilidad en colorantes, puede ser
medida por medio de su absorbancia maxima con respecto a yn estandar como se
explico anteriormente;, sin embargo por lo general el estudio de estabilidad de color
en un cosmético se genera en base al producto mismo en conjunto, y rara vez a sus
adifivos por separado, donde Io mas importante es establecer la vida de anaquel de
dicho producto y a sus caracteristicas {labial, crema, sombra etc.).

Establecer ia vida de anaquel es muy importante, ya que resulta el
periodo de tiempo requerido para que el pardmetro menos estable de el producto,
cambie de un valer imite de una especificacion de liberacién a el valor limite de ia
especificacién de vida de anaquel.
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Debido a fa influencia de factores encontrados, se recomienda que el
producto sea presentado en envases que no permitan el paso delaluz y tratar de
mantenerlo a temperatura ambiente.

El establecer un sistema de aseguramiento de Calidad , esquemas de
Ingenieria de Calidad. ei documentar todos los eventos, validar las metodologias vy
realizar las determinaciones analiticas confiabies correspondientes constituyen una
base sélida en la obtencion de resultados seguros y confiables al consumidor, como
puede observarse en el presente estudio.
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