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1. RESUMEN

Guatemala es un pais con multiples riquezas minerales que aun no han sido
investigadas. Entre ellas se encuentra el caolin, un tipo de arcilla o barro de color
blanco, formado por silicato de aluminio hidratado. En el drea cosmética,
constituye uno de lo principales componentes utilizados en las formulaciones,
puesto que absorbe humedad, mejora las bases blancas para colores, se adhiere a
la piel y tiene textura suave (palacios, 2002, Pég. 57). Es empleado frecuentemente en
talcos para pies y mascarillas faciales, por sus efectos desinflamatorios,

astringentes y correctores de exceso de sebo (aplicaciones y usos del Caolin, 2008).

La finalidad de este estudio fue elaborar y utilizar cuatro productos cosméticos a
base de caolin de extraccién nacional. La recoleccién del caolin fue realizada en los
departamentos de Jutiapa (depésito las Cafias), El Progreso (depdsito El Hato San
Antonio La Paz), Chiquimula (Afloramiento Ticanli) y Santa Rosa (depdsito los
Esclavos). Se realizaron pruebas para la deteccion de  metales pesados,
encontrdndose arsénico en una cantidad no apta para utilizarse en cosméticos, en
las muestras de Jutiapa, El Progreso y Chiquimula; por lo que se utilizd sélo el
caolin de Santa Rosa para la elaboracién de los cosméticos. A las muestras de
caolin del depdsito los Esclavos, del departamento de Santa Rosa, se les realizaron
pruebas fisicoquimicas y microbioldgicas, cumpliendo satisfactoriamente todos los

parametros establecidos.

En la segunda fase del estudio, se formulé cuatro productos cosméticos, maquillaje
liguido, rubor compacto, mascarilla facial y crema de manos, empleando en su

composicidn caolin depdsito los Esclavos, del departamento de Santa Rosa.



A cada cosmético se le realizd pruebas de control de calidad, microbiolégicas y de
estabilidad mediante la prueba de reversibilidad, cumpliendo todas las pruebas,

con los parametros establecidos para éstas.

Los cosméticos elaborados con caolin, fueron evaluados por un periodo de 30 dias,
por 40 participantes femeninas, estudiantes de la Facultad de Ciencias Quimicas y
Farmacia, de las cuales el 100% manifestd agradarle las caracteristicas de los

cosméticos al término de éste periodo.

Todas las participantes que utilizaron los cosméticos que contenian caolin extraido
del depdsito Los Esclavos indicaron que el producto utilizado mantuvo sus
caracteristicas iniciales, color, olor y apariencia durante los 30 dias de prueba.
Ninguna de las participantes manifestd alguna alergia debido al cosmético

elaborado con caolin.

Este estudio serd una herramienta, para que en investigaciones posteriores, se
puedan elaborar estrategias para implementar el uso del caolin nacional, para la

elaboracién y comercializacién de cosméticos de alta calidad.



2. INTRODUCCION

Hoy en dia la explotacién de los recursos minerales ha tomado auge. El barro o
arcilla se utiliza para la fabricacién de diversos productos. El caolin es un tipo de
arcilla o barro de color blanco (silicato de aluminio hidratado), formado por la
descomposicién de feldespato por la accidén del agua y del didxido de carbono y
otros silicatos de aluminio. Esta descomposicién se debe a los efectos prolongados

de la erosion (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 5).

Se utiliza en el area farmacéutica en la elaboracion de medicamentos por ser
quimicamente inerte y libre de bacterias. En el area cosmética, constituye uno de
los principales componentes de los cosméticos, puesto que absorbe humedad,

mejora las bases blancas para colores, se adhiere a la piel y tiene textura suave

(Palacios, 2002, Pag. 57).

La finalidad de este estudio es preparar y utilizar cuatro productos cosméticos a
base de caolin de extraccidén nacional. Dicha investigacidn se divide en tres fases, la
primera fase inicia con la recoleccion de muestras de caolin de los departamentos
de Jutiapa (depédsito las Cafas), El Progreso (depdsito El Hato San Antonio La Paz),
Chiguimula (Afloramiento Ticanlu) y Santa Rosa (depdsito los Esclavos), para luego
realizar a dichas muestras pruebas fisicoquimicas, microbioldgicas y deteccidén de

metales pesados.

Al finalizar las pruebas de metales pesados, se encontré arsénico en una cantidad
no apta para utilizarse en cosméticos, en las muestras de Jutiapa, El Progreso y
Chiquimula; razén por la cual la elaboracion de las cuatro formulaciones
cosméticas se llevo a cabo Unicamente con caolin proveniente del departamento

de Santa Rosa (depdsito los Esclavos).



Durante la segunda fase de formulacién de los cuatro productos cosméticos, se
realizaron pruebas de control de calidad tales como color, pH, tamafio de
particula, plasticidad, sedimentacidn y porosidad entre otras. Asi mismo se
realizaron pruebas microbiolégicas y de estabilidad mediante la prueba de

reversibilidad, para los cuales se obtuvieron resultados satisfactorios.

En la tercera fase se incluyeron las pruebas dermatolédgicas de aceptacién, las
cuales se llevaron a cabo evaluando a un nimero de participantes que utilizaron
los cosméticos que contenian caolin extraido del depdsito Los Esclavos, al finalizar
el estudio estos indicaron que el producto utilizado mantuvo sus caracteristicas
iniciales, color, olor y apariencia durante los dias de prueba, mostrando asi un

100% de aceptacion.



3. ANTECEDENTES

3.1 Historia

El caolin pertenece al grupo de las arcillas (Ministerio de Energia y minas, 2003, pPag. 1), |a
utilizacion de las arcillas ha ido aumentando tanto en intensidad como en
diversidad de usos cerdmicos y no ceramicos al crecer el conocimiento y la
tecnologia. La humanidad descubrid las utiles propiedades de la arcilla en tiempos
prehistéricos. Hace varios miles de anos antes de Cristo, los egipcios la empleaban
para hacer utensilios. La modalidad de decorar utensilios hechos a mano es aun
mas antigua. Sin embargo, ha sido en los siglos XIX y XX cuando el uso de arcillas se
ha visto incrementado, sobre todo con el desarrollo de hornos especializados y
los usos industriales no cerdmicos. (caolin, 2002) Fragmentos de ceramica primitiva
han sido localizados en las viviendas humanas de tiempos antiguos (Mayas,
Aztecas, etc.) y han servido al arquedlogo para fijar los niveles culturales de los

moradores. (Palacios, 1992, Pag.57)

El caolin se trata de un mineral muy importante desde el punto de vista industrial,
ha sido utilizando desde la antigliedad para numerosos usos, en el siglo XVI
adquirido gran fama entre la nobleza la porcelana fabricada a base de pastas
ceramicas ricas en caolin. (Garcia, 2010) En la actualidad el caolin sigue siendo utilizado

ampliamente en diversas industrias, siendo una de ellas la industria cosmética.

3.2 El origen de las arcillas
Antes del estudio mineral con rayos X, las arcillas fueron incorrectamente
tomadas como pequeias particulas de cuarzo, feldespato, micas o augita. Ahora

se sabe que las arcillas tienen una composicién especifica. (palacios, 1992, Pag. 57)

Los minerales de arcilla son mas que todo minerales nuevos formados de

productos solubles de minerales primarios; han formado nuevos cristales y pueden



ser considerados minerales secundarios. Sintesis de arcillas en laboratorio han
probado que el tipo de arcilla formado puede ser determinado por las
proporciones de los diferentes iones en solucidon. (palacios, 1992, Pag. 577 Removiendo
algunos de los productos por lavado de la solucidn formada con arcilla, se reduce la
formacién de arcilla y se altera el tipo de arcilla a formar. Suelos de regiones
calurosas, pero muy poco lavados por tener pobre drenaje, tienen grandes
cantidades de minerales primarios disueltos, que después se cristalizan en arcillas.
Estos humedos y calurosos suelos tropicales, ademas tienden a tener un alto
porcentaje de arcilla, aun a profundidades de 15 a 60 pies; otra caracteristica de
estos suelos es que tienen grandes proporciones de minerales primarios
meteorizados. Algunas arcillas aparentemente se forman de pequefias alteraciones
(solubilidad selectiva y reconstruccion) de algunos minerales primarios,
particularmente de las micas tales como la biotita y la moscovita. Especificamente
el caolin se forma al meteorizarse los feldespatos, las micas y otros alumosilicatos.

Se produce por la naturaleza, Os. (caolin, 2002)

3.2.1 Naturaleza quimica

El caolin o arcilla china se define como una roca masiva que estd compuesta
esencialmente de un material arcilloso que es bajo en hierro y es usualmente
de color blanco o bIanquecino. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 5)(Keyser, 1975, Pag.278)
(Flinn, 1979, Pag. 258) Las arcillas que forman el caolin son silicatos de aluminio
hidratado de composicidon aproximada Al,03Si0,. 2H,0. La caolinita es el
mineral que caracteriza la mayoria de caolines, pero éste y otros minerales
de caolin pueden también presentarse en mayor o menor proporcidon en
arcillas y otras rocas que son muy heterogéneas para llamarlas caolin. Tiene

un peso especifico de 2.6 y un punto de fusién de 1,785° C. ((Ministerio de Energia y

minas, 2003, Pag. 5)



Las arcillas son un grupo complejo que consiste de varios productos
minerales, cada una con alguna diferencia en mineralogia. Generalmente

estos productos se agrupan de la siguiente manera: (Ministerio de Energia y minas, 2003,

Pég. 5)

a) Bentonita y tierras de bataneo (tierras de fuller).
b) Caolin, arcilla, haloisita y arcillas refractarias.

c) Arcillas diversas y lutita.

3.3 Depésitos de Caolin en Guatemala (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pég. 7)

3.3.1 Depdsito de El Hato, San Antonio La Paz, El Progreso
Se localiza a 700 m al sur de la aldea El Hato y a 2.5 km al sureste del
municipio de San Antonio La Paz, en el banco este del riachuelo Agua Blanca.
La distancia a la carretera asfaltada CA-10 es de 10 km en un camino de
terraceria. La altura del afloramiento es de 35 m y su extensidn transversal es
de aproximadamente 100 m. Las reservas estimadas son de un millén de
toneladas métricas. Este depdsito ha sido explotado por la empresa Incesa

Standard.

3.3.2 Deposito La Fumarola (Datos que han sido actualizados con visita de
campo en mayo de 2003).
Esta localizado a 5.5 km al noreste de Moyuta y a 2 km al oeste de la aldea
Azulco. El transporte es posible a través de una carretera de terraceria a 14
km de largo desde Moyuta yendo hacia el norte, luego cruzando hacia el
sureste otros 6.5 km. La carretera permanece en buen estado sélo en el
verano. El mineral es de buena calidad y es de color blanco. Este
afloramiento estd dado en concesidon a la empresa Incesa Standard. El
depdsito actualmente ha sido practicamente agotado y los voliumenes que

quedan son muy pequefios.



3.3.3 Deposito El Volcan, Moyuta, Jutiapa (Datos que han sido actualizados con
visita de campo en mayo de 2003).
Llamado también “Volcan Miriam”, estd situado a 6 km al sureste del
municipio de Moyuta a una altura sobre el nivel del mar de 1144 metros. El
afloramiento cuando era explotado presentaba dos frentes de trabajo, uno
de 80 m de largo y 5 a 6 m de espesor; el otro presenta un largo de 20 m y un
espesor de 3 m. Sobre ambos afloramientos existe una sobrecapa de suelo
lateritico. Actualmente el depdsito se encuentra abandonado pero aun es
factible su explotacidn, aunque para descubrir de mejor manera el depésito
es necesario remover una buena cantidad de sobrecapa de suelo vegetal
pues el estrato de caolin se profundiza. Valdria la pena, para la persona o
empresa que se interese en su reactivacion, que se lleve a cabo una
evaluacién de los trabajos de remocién de tierras y posiblemente tuneles
para su posterior explotacion, ya que la parte que afloraba practicamente ha

sido explotada en su totalidad.

3.3.4 Deposito El Obraje, Chiquimula
Este afloramiento se localiza en las coordenadas UTM 30.05 E y 1599.5 N de
la hoja topografica 1:50,000 Cerro Montecristo, a 1.5 km al sureste de El
Obraje, entrando frente a La Ermita antes del puente sobre el rio Las Minas.

Tiene un espesor de 3 m, 55 m de largo y 52 m de ancho.

3.3.5 Deposito Canas, Jutiapa
Este afloramiento se encuentra en el lugar denominado Las Majadas de
Portezuelo del Norte, a 1.8 km. al oeste de la aldea Canas, en las
coordenadas UTM 23.8 E y 01.2 N de la hoja topografica 1:50,000 Asuncién

Mita. El espesor total del afloramiento es de 11 m y una longitud de 100 m.



3.3.6 Afloramiento Las Lomas, Chiquimula
Este afloramiento se localiza en la parte superior de un cerro a 600 m al sur
de la aldea Las Lomas. Esta siendo explotado por los dueiios de la concesién

La Blanca.

3.3.7 Afloramiento Agua Caliente, Chiquimula
Esta situado a 4 km al oeste de Concepcion Las Minas, en una colina de
pendiente suave y al lado oeste de la quebrada Agua Caliente. El espesor de

s6l0 0.40 a 0.70 m y una extension de 60 m de largo.

3.3.8 Afloramiento Ticanlu, Chiquimula (Detectado y ubicado en abril del 2003.
Actualmente es una explotacién ilegal de reciente inicio).

Esta situado en la aldea Ticanld del municipio de San Jacinto, Chiquimula en
la carretera que de Chiquimula conduce a Jocotdan, con las coordenadas UTM
siguientes: NORTE: 1631183 y ESTE: 0234504. El depdsito se encuentra en
una pequefa colina al lado este de la carretera y a la par de ésta a unos 5 km.
del entronque de la carretera que en Vado Hondo va hacia la frontera El
Florido, muy cerca de Ticanlu. El depdsito cuenta con un buen espesor de
unos 10-15 metros y una extensién de aproximadamente unos 30-40 metros
de largo. Es un caolin en una matriz de toba volcanica bastante blanca con los

datos de laboratorio siguientes:

SiO, Al,03: 23.5% Fe;03: 1.6% Ca0: 1% MgO: 1%

3.3.9 Otros afloramientos de caolin: (Depdsitos ubicados y muestreados en abril del
2003).

Los siguientes afloramientos detectados, corresponden generalmente a

algunos pequefios depdsitos, por lo que su explotacién podria programarse

para un numero corto de afos.
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3.3.9.1 Caolin Los Esclavos: (Depdsito grande, material de mala calidad)
altura sobre el nivel del mar de 843 metros. Se ubica cerca del puente Los

Esclavos, con las coordenadas siguientes: NORTE 1576567 y ESTE 0801975.

3.3.9.2 Caolin San Rafael: En jurisdiccion del municipio de Moyuta. Altura
sobre el nivel del mar de 607 metros, con las coordenadas siguientes:

NORTE 1559569 y ESTE 0816375.

3.3.9.3 Caolin Los Ausoles: En el municipio de Moyuta. Altura sobre el nivel
del mar de 964 metros, con las coordenadas siguientes: NORTE 1555377 y
ESTE 0813494.

3.3.9.4 Caolin El Sitio: En jurisdicciéon del municipio de Moyuta. Altura sobre
el nivel del mar de 1140, con las coordenadas siguientes: NORTE 1541045 y
ESTE 0813273.

3.3.9.5 Caolin Jutiapa (Depdsito grande con buenas posibilidades): En
jurisdiccion de Jutiapa. Altura sobre el nivel del mar de 1001 metros, con las

coordenadas siguientes: NORTE 1580256 y ESTE 0177181.

3.3.9.6 Caolin El Rincén (Depdsito muy pequeiio): En jurisdiccién de la
aldea El Rincén, Chiquimula. Altura sobre el nivel del mar de 996 metros,

con las coordenadas siguientes: NORTE 1625731 y ESTE 0217525.

3.3.9.7 Caolin Olintepeque (Depdsito grande con buenas posibilidades): En
jurisdiccion del municipio de Olintepeque, Quetzaltenango. Altura sobre el
nivel del mar de 2661 metros, con las coordenadas siguientes: NORTE
1647447 y ESTE 0658565.El analisis quimico de los caolines visitados en

abril del 2003 y descritos con anterioridad se llevd a cabo en los
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laboratorios de la Direcciéon General Administrativa y los resultados fueron

los siguientes:

Tabla No. 1 Analisis Quimico de Caolin en Olintepeque en Abril 2003.

LUGAR Si0, Al,0; Fe,0; Ca Mg Na,
Olintepeque 58.21 26.6 2.12 0.59 2.89 0.13 7.92
La Fumarola 25.03 43.87 3.32 0.06 0.08 18.95 1.6
Los Ausoles 61.12 24,12 1.12 0.11 0.08 1.51 2.32
Jutiapa 71.93 19.15 1.8 0.10 0.30 5.63 1.62
El Sitio 59.60 28.55 5.23 0.99 0.61 3.05 4.62
Volcan Miriam 91.91 1.08 0.31 0.01 0.03 0.08 1.93
Los Esclavos 73.83 20.45 2.37 0.20 0.27 11.19 1.36
El Rincén 73.36 16.44 1.94 0.29 0.28 4.58 1.68
San Rafael 44.88 46.2 3.4 0.04 0.05 0.05 1.16

3.4 Mercado nacional e internacional del caolin. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 23)
Generalmente, existen una vasta variedad de industrias tales como las de papel, de
ceramicos, vidrio, pintura, tintas y caucho que utilizan como insumo el caolin

debido a sus caracteristicas fisicas y quimicas.

Durante el afio 2001, en Guatemala se produjo aproximadamente 1350 toneladas
métricas de caolin triturado, en tanto que para el afio 2002 se registraron 2160
toneladas métricas. Esta produccion provinieron de las canteras Veguitas | y Lo de
Granados; ademas existen otras canteras que reportaron actividad en la
produccién de arcilla en bruto y arcilla férrica natural, entre otras: El Hongo vy El
Colorado, respectivamente. Finalmente, se pudo determinar que la produccién
guatemalteca de caolin se realiza bajo tres modalidades: Caolin en bruto, caolin

pulverizado y caolin triturado.

H,O
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Segun las estadisticas mundiales acerca de la produccion de caolin, los principales
paises productores para el periodo comprendido entre los afos 1994 y 2000
fueron los siguientes: Reino Unido, Corea, China, Brasil, Alemania, Republica
Checa, siendo el pais con mayor produccidn Estados Unidos, tal y como se observa

en el siguiente cuadro:

Figura No. 1 Produccion de Caolin en los Principales Productores entre los Afios 1994-2000.

W Estados
Unidos

m Reino
Unido

E China

M Brasil

H Rep.
Checa

B Hong
Kong

B Francia

M Belgica

0] 1000 2000 3000 4000

Fuente: British Geological Survey. World Mineral Statistics 1994-98. En cifras estimadas para el

ano 2000

El comportamiento de la produccidon mundial se ha mantenido en el periodo 1994-
2000 en alrededor de 21.9 millones de toneladas anuales, siendo los mayores

productores mundiales Estados Unidos, Reino Unido y Brasil.

3.4.1 Importaciones mundiales de caolin (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 25)
Entre los principales paises importadores mundiales figuran Finlandia, Japdn

y Taiwan, que en conjunto importaron en promedio durante el periodo 1994
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al 2000 el 37% del total de las importaciones mundiales, le siguen otros
paises que también importan cantidades considerables de caolin, tales como:
Italia, Alemania, Holanda y Canadd, ademads le siguen otros paises no de
menor importancia. La matriz No. 4 ilustra el comportamiento sostenido de

las importaciones mundiales de caolin.

Tabla No. 2 Principales Paises Importadores Mundiales de Caolin en los Aiios

1994-2000.

1994 1995 1996 1997 1998 1999 2000e
Austria 222,474 240,200 227,000 227,663 216,307 226,729 227,905
Bélgica 714,738 644,275 646,593 690,593 596,714 658,583 650,785
Finlandia 1,328,205 1,378,081 1,198,212 1,402,209 1,357,735 1,332,888 1,340,156
Francia 438,057 444,127 396,785 439,674 368,970 417,523 416,365
Alemania 741,120 717,388 633,467 729,379 739,660 712,203 709,266
Italia 855,168 886,062 868,006 834,122 930,913 874,854 880,546
Holanda 596,674 523,965 509,753 360,327 393,780 476,900 463,719
Noruega 180,269 252,658 224,811 241,707 250,210 229,931 244,676
Portugal 54,935 76,766 95,805 109,909 121,639 91,811 103,822
Rumania 47,699 41,602 54,330 58,851 49.338 50,364 51,578
Rusia 120,000 150,000 159,884 131,238 101,940 132,612 138,298
Eslovaquia 50,300 60,100 52,600 60,800 74,800 59,700 62,743
Eslovenia 21,900 19,600 20,800 22,300 24,816 21,883 21,984
Espafia 368,212 453,490 434,099 470,225 585,468 462,299 490,662
Suecia 340,208 400,921 342,964 386,758 371,589 368,488 376,891
Suiza 75,601 78,243 74,682 56,975 59,144 68,929 68,320
Turquia 61,194 84,717 85,789 116,727 139,326 97,551 110,260
Reino unido 21,293 17,377 39,194 88,946 45,110 42,454 57,534
Canada 626,718 621,166 599,842 717,103 880,450 885,056 705,382
México 172,002 151,604 221,292 300,139 338,176 236,643 261,437
Argentina 24,992 30,924 26,528 21,548 25,684 25,935 36,502
Hong Kong 548,899 405,245 175,803 172,105 139,015 288,213 290,061
Indonesia 75,597 132,108 125,343 144,954 154,903 122,583 139,552
Japén 1,283,769 1,265,419 1,399,224 1,333,036 1,393,293 1,334,948 1,347,622
R el 249,641 274,433 264,587 274,430 211,674 254,953 258,850
Taiwan 1,722,616 1,468,705 1,141,070 1,146,106 988,891 1,293,478 1,242,973
Australia 16,227 18,342 14,595 20,753 16,578 17,299 17,957
China 25,639 30,805 37,211 54,295 64,326 42,455 48,512
Otros 694,302 723,965 720,687 821,399 317,616 655,594 730,031
Total 11,678,849 | 11,592,288 | 10,790,856 | 11,434,281 | 10,918,065 | 11,282,868 | 11,492,390
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3.4.2 Exportaciones de caolin en Guatemala (Ministerio de Energia y minas, 2003, P4g. 25)
En el afio de 1998 se exportaron apenas 12.0 toneladas de caolin cuyo
destino final fue México, su valor comercial FOB aproximado fue de 1114.0
ddlares a través de la empresa Importadora Industrial C.A.  Sin embargo,
durante 1999 las exportaciones de caolin crecieron en un 766% respecto al
afio 1998 siendo su volumen de 104.4 toneladas con destino a México y El
Salvador, su valor comercial FOB fue 18,707.0 ddlares. Entre tanto para el
ano 2000 las exportaciones decrecieron un 43% respecto al afio 1999,
situdndose en 59.3 toneladas exportadas, su valor comercial FOB represento

15,612 ddlares.

3.4.3 Importaciones de caolin en Guatemala (Ministerio de Energia y minas, 2003, P4g. 26)
Durante 1998 el pais importd la cantidad de 732.0 toneladas de caolin,
provenientes de Estados Unidos y México. En 1999 las importaciones
guatemaltecas de caolin fueron de 7,015 toneladas, en tanto que para el
2000 representd un aumento del 29% situandose en 9,064 toneladas
importadas. El valor CIF en divisas que ello representd fue de 1.7 millones de

USS y de 1.9 millones de USS para dichos afios, respectivamente.

Se evidencia que los requerimientos anuales de caolin por parte de la
industria nacional se mantienen en los mismos niveles en los ultimos afos.
Estados Unidos constituye siendo el pais proveedor mayoritario a la
economia nacional. Dentro de las empresas e industrias guatemaltecas que
hasta el afio 1999 realizaron importaciones de caolin se encuentran Ceramica
Hispacensa, que la utiliza como componente para esmalte de arcilla, Hulera
centroamericana S.A., que la utiliza para preparar muestras para suelas, de
calzado, Quimica Reitzel y Quimica Universal, son distribuidores de caolin
para los laboratorios. Entre otras empresas que importan caolin figuran:

Incomisa, Maybelline, Incesa, Derivados del Hule, Pinturas de Guatemals,
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productos Avon de Guatemala S.A. de las cuales no se pudo determinar en

que las utilizan.

3.5 Usos generales del caolin (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 5) (Garcia, 2010)

El caolin tiene muchas aplicaciones industriales. Es un mineral industrial Unico
porque es quimicamente inerte en un rango de pH relativamente amplio, es
blanco, tiene buena capacidad de cubrimiento cuando se usa como pigmento o
extensor en peliculas cubiertas y aplicaciones de relleno, es suave y no es abrasivo,
tiene baja conductividad de calor y electricidad y cuesta menos que la mayoria de
materiales con los que compite. Algunos usos del caolin requieren especificaciones
muy rigidas, incluyendo distribucion de tamafio de particulas, viscosidad, color y
brillantez, mientras que otros usos practicamente no requieren especificaciones,
por ejemplo en cemento, donde la composicion quimica es mas importante. Los
mejores grados de caolin componen la mayoria del tonelaje vendido y por
supuesto, tienen el mas alto valor. Muchos grados de caolin estdn especialmente
disefados para usos especificos, en particular como relleno blanco en el papel, los
objetos de caucho, pinturas, borradores, plasticos y ceramica (aplicaciones y usos del Caolin,
2008), asi como para incrementar el volumen, proporcionar cuerpo y mejorar las
propiedades fisicas. (riinn, 1979, Pag. 259) A continuacion se describen en detalle los usos

mas importantes del caolin:

3.5.1 Recubrimiento de papel

El caolin es inerte a otros ingredientes en papel, se retiene bien entre las
fibras del mismo, estd disponible en grandes cantidades y la estructura plana
de la caolinita se presta a la produccién de papeles de alto lustre. La baja
viscosidad del caolin en los rangos de corte alto y corte bajo es una
propiedad muy importante, porque a los rangos de produccion alta del papel

la capa de cobertura debe aplicarse con altos contenidos de sélidos y aun
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proporcionar el espesor de capa correcto y la opacidad al papel. (Ministerio de

Energia y minas, 2003, Pag. 5) ( Keyser, 1975, Pag. 278) (Flinn, 1979, Pag. 259)

3.5.2 Relleno de gomas y latex

La industria de los borradores (gomas de borrar) utiliza grandes cantidades
de caolin como relleno o extensor, tanto en borradores naturales como
sintéticos. El caolin es incorporado a la mezcla de latex para mejorar sus
propiedades tales como tensidn, resistencia a la abrasion y rigidez; al mismo
baja el costo. En la industria de borradores se utilizan dos términos: “caolines
duros” y “caolines suaves”. El caolin duro es de un tamafio de particula muy
fina que tiende a mejorar la resistencia a la tensién, a la rotura y a la
abrasion. Asimismo se usan grandes cantidades de éste en suelas para
calzado y cubiertas para cable. El caolin suave carece de las propiedades de
refuerzo de los caolines duros y se usa a mas baja elasticidad y mejora la
resistencia a la abrasion, particularmente en productos como baldosas para

piso y articulos de goma suave. (Ministerio de Energia y minas, 2003, P4g. 5)

3.5.3 Extensor en pinturas

El caolin es usado como extensor en pinturas porque es quimicamente
inerte, tiene un alto poder de cobertura, proporciona propiedades
satisfactorias de flujo, es bajo en costo, es blanco y reduce la cantidad de
pigmento caro requerido. Ademads, tiene excelentes propiedades de
suspension y esta disponible en un amplio rango de tamafios de particula por
lo que puede ser usado en muchos tipos de pintura. Por ejemplo, los caolines
de particula gruesa son usados en pinturas donde se requiere un acabado
mate o liso y los de particula fina son usados en pinturas de alto brillo.
Grandes cantidades de caolin calcinado y caolin beneficiado con agua se usan
en pinturas para paredes lisas en interiores y en imprimadores de metal. El
caolin de diferentes grados, beneficiado con agua, se dispersa facilmente en

ésta y es por eso particularmente atil en pinturas de latex. Algunas
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cantidades de caolin son tratadas quimicamente para hacerlo organofilico o
hidrofébico y de esta manera utilizable en pinturas para exteriores a base de
aceite. El caolin calcinado, debido a su resistencia a la abrasién y propiedades
de cobertura en seco estad siendo utilizado en crecientes cantidades por
fabricantes de pintura; es ademds un excelente extensor para el diéxido de
titanio (TiO;), que es el pigmento principal en pinturas pero es muy caro, por

lo que su uso reduce costos y simplifica la formulacién de la pintura. (ministerio

de Energia y minas, 2003, Pag. 5)

3.5.4 Relleno en plasticos

El caolin también se usa extensamente como relleno de plasticos, lo que
produce superficies mas suaves, acabados mas atractivos, estabilidad
dimensional y resistencia a los ataques quimicos. Los fabricantes de cloruro
de polivinilo (PVC) usan el caolin como un agente de refuerzo y que hace mas
durable el plastico. Los caolines calcinados y parcialmente calcinados son
usados como relleno en forros aislantes de PVC para cables lo cual mejora la
resistividad eléctrica. En la fabricacidon de poliéster reforzado con fibra de
vidrio, el caolin ha ayudado a eliminar los problemas de flujo que
obstaculizaban la produccién de productos grandes, tales como estructuras
para automoviles y cascos de botes. Se usa mucho también en viniles
cobertores de piso, lo que mejora la resistencia a la abrasién. Los plasticos

son el area principal de crecimiento futuro del caolin. (Ministerio de Energia y minas,

2003, Pag. 5)

3.5.5 Uso en ceramica

Este fue el primer uso del caolin y es aun quizas la principal aplicacion
conocida, aunque la cantidad vendida para este uso es pequefia comparada
con la cantidad vendida para los usos anteriores. Es usado en la fabricaciéon
de articulos ceramicos blancos, baldosas de pared, aisladora, refractaria y en

algunas superficies de ladrillo cuando se desea el color blanco. Las
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propiedades mas importantes para este uso son: plasticidad, resistencia y
color de quemado. El caolin se usa en aisladores debido a su baja
conductividad, alta constante dieléctrica, bajo poder de pérdida, plasticidad y

resistencia al fuego. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6)

3.5.6 Usos Farmacéuticos

En la elaboracién de medicamentos por ser quimicamente inerte y libre de
bacterias. Desde hace tiempo las arcillas se vienen usando como excipiente
por la industria farmacéutica. Debido a que no son téxicas, ni irritantes y que
tampoco se absorben por el cuerpo humano, se utilizan para la elaboracion
de preparaciones tanto de uso tdpico como oral. Se utiliza como adsorbente,
estabilizante, espesante, agente suspensor y como modificador de la

viscosidad.

Su principal uso se da en la preparacién de suspensiones tdpicas, geles y
soluciones. Cuando se usa como parte de una preparacion oral, su naturaleza
adsorbente puede enmascarar el sabor de otros ingredientes, o puede
relentizar la liberacién de ciertos farmacos catidnicos (la hectorita y la

saponita se utilizan como farmacos o drogas retardantes).

Como en el resto de los excipientes, las cantidades que se requieren son
pequeiias. Generalmente las concentraciones de bentonita como agente de

soporte es del 0,5-5 % y del 1-2 % cuando se usa como adsorbente. (Garcia, 2010)

(Farmacia, 2004, Pag. 342) (Aplicaciones y usos del caolin, 2008)

3.5.7 Uso en cosméticos
Es uno de los principales componentes en la elaboracion de los cosméticos.
Absorbe humedad, mejora las bases blancas para colores, se adhiere a la piel

y tiene textura suave. Se utiliza como base para cosméticos de belleza en
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sombras para ojos, coloretes para las mejillas, polvos bronceadores o
correctores del color de la piel. El polvo facial es la unién de polvo coloreado
y perfumado, el cual es usado para mejorar la apariencia de la piel. El didxido
de titanio, dxido de zinc, y dxido de magnesio son incluidos por su poder de
cobertura, para disimular imperfecciones y el brillo causado por la humedad
o grasa. También es utilizado en cremas faciales y mascarillas, para corregir el

exceso de grasa en la piel; asi como, para dar una tonalidad blanca a la piel.

Actualmente el caolin también es usado en tratamientos de belleza, se aplica
luego de tratamientos de exfoliacion y como blanqueante de la piel. Esto se
debe a que es una aarcilla pura que actla absorbiendo las impurezas y las

células muertas, aclarando el tono de la piel.

Ademas es empleado frecuentemente en talcos para pies como absorbente
de humedad y en mascarillas faciales, por sus efectos desinflamatorios,

astringentes y correctores de exceso de grasa en la piel. (Ministerio de Energia y minas,

2003, Pag. 5) (Garcia, 2010)

3.6 Métodos para el analisis de caolin

3.6. 1 FASE I: Parametros fisicoquimicos

3.6.1.1 Identificacion

Se realiza una prueba para determinar la presencia de aluminio en la
muestra mediante filtracién, en la cual, se formard un precipitado blanco
gelatinoso que es insoluble en exceso de hidréxido de amonio 6N. En el
filtro queda un residuo gris siendo este la silice impura. (Ministerio de Energia y
minas, 2003, Pg. 6)(Palacios, 1992, Pag.57) Esta prueba responde al aluminio ya que la
formula del caolin es Al,Si,O5(0OH)4 6 Al,032Si0,2H,0 (disilicato aluminico

dihidratado).
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3.6.1.2 Color

Se empleard para identificar la arcilla. El color del producto calcinado a
1050¢ C serd de color rosado claro, rosado, canela o rojo ladrillo, o blanco
grisaceo. La determinacidon del color de las arcillas debe ser previa a
cualquier tratamiento o ensayo. El color se clasifica en natural y calcinado.
El color natural es el que presenta la arcilla en su estado crudo pulverizado
y luego de secarla a 1052 C. El color calcinado es después de calentarla a
10002 C. Los datos de silice, alimina, 6xido de calcio, y alcalis permiten
predecir si una arcilla mantendra o aumentara su color durante la coccion.
Si la relacién Al,03/Ca0O es mayor que 1, la coloraciéon aumentara con el
aumento de temperatura, mientras que el color se atenuara si es menor

que 1. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6)

3.6.1.3 pH

El pH de un mineral es el grado de acidez o alcalinidad relativa que el sélido
es capaz de comunicar al agua en la cual estd sumergido. Los caolinesy la
mayor parte de arcillas comunican al agua destilada, en la cual hayan sido
puestas en digestion, un pH ligeramente acido, entre 5y 6. Las bentonitas
proporcionan un medio ligeramente alcalino. EI pH de la arcilla debe

encontrarse entre 5 ) 6. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6)

3.6.1.4 Tamaiio de particula

El objetivo de éste es la distribucidon natural granulométrica de las arcillas,
incluyendo las sales solubles que puedan contener. El caolin debe tener un
tamafio de particula menor o igual para poder pasar por una malla No. 24 y
80. (palacios, 1992, Pag.57)

3.6.1.5 Plasticidad
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Es una propiedad que tienen ciertas sustancias de deformarse bajo la
accién de una fuerza, conservando la deformacién aun después que la
fuerza ha dejado de actuar. Esta propiedad la adquieren las arcillas al
humedecerlas con agua. Generalmente los caolines son menos plasticos
que las arcillas sedimentarias, atribuyéndose la plasticidad a sustancias
coloidales como lo son los 6xidos hidratados de hierro, aluminio y silicio, los
cuales dan lugar a la sedimentacidon de las arcillas, por consiguiente, la
plasticidad serd mayor cuanto mayor parte de agua pueda administrarse

hasta llegar al maximo hinchamiento de los coloides. (Ministerio de Energia y minas,

2003, Pag. 6)

3.6.1.6 Sedimentacion

Para la fabricacion de cosméticos, es necesario que se determine la
sedimentacion del caolin y que ésta no afecte la formulacion del producto.
Al finalizar la prueba la altura de la emulsién suspendida en el liquido

representa el rango de sedimentacidn. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6)

3.6.1.7 Porosidad

La porosidad de un material consiste en la cantidad total de poros o
intersticios que existen entre las particulas que constituyen el material.
Estos vacios estan llenos de aire. La porosidad es directamente
proporcional a la fineza de las particulas. Este parametro se empleara para
determinar cuanta agua puede ser absorbida por la arcilla, y emplearlo en

la formulacién de los cosméticos. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6)

3.6.1.8 Contenido de humedad y pérdida por ignicion
El agua en el material puede estar en dos diferentes formas: agua de
hidratacion y agua de constitucion. El agua de hidratacion es la que esta

adsorbida en la superficie o en las particulas del material, mientras que el
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agua de constitucion es la que forma parte de las moléculas. El contenido
de humedad efectivo de arcillas caoliniticas naturales varia entre el 6-14 %.
La pérdida de ignicidn se reporta como el porcentaje de masa perdida por la
volatilizacién de la humedad combinada (agua de hidratacién + agua de
constitucién) y el didxido de carbono proveniente de los carbonatos
presentes en la muestra, si los hubiera; y se determina gravimétricamente,

sometiendo de la muestra a una temperatura de 1050°C.

3.6.1.9 Peso especifico

Cada mineral tiene un peso definido por centimetro cubico; este peso
caracteristico se describe generalmente comparandolo con el peso de un
volumen igual de agua; el nUmero de masa resultante es lo que se Illama

“peso especifico” o “densidad” del mineral. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 7)

3.6.1.10 Pérdida por incineracion
La incineracién es la combustién completa de la materia organica hasta su
conversion en cenizas en el caso del caolin este no debe perder mas de

15.0% de su PE€SO0. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6)

3.6.2 Clasificacion y Especificaciones para el caolin utilizado en la industria
Quimico Farmacéutica Norma Mexicana
Esta norma clasifica el Caolin utilizado en la industria quimico farmacéutica

en tres tipos con un grado de calidad cada uno.

Tipo A: Medicinal uso interno coloidal

Tipo B: Medicinal uso externo

Tipo C: Carga o ayuda filtro

3.6.2.1 Especificaciones Quimicas y Fisicas
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Especificacion Tipo A Tipo B Tipo C
Min. Max. | Min. Max. Min. Max.
Humedad (105°C. Durante 2 horas)% en peso 1.5 1.5 1.5
pH (suspensién al 10% peso sobre volumen) 6.5 8.5 6.5 8.5 6.5 8.5
Densidad aparente - 03 1.2 03 1.2
Carbonatos Exento Exento Exento
Plomo en ppm 10 10 10
Arsénico 2 2 2
Hierro soluble en agua vestigios vestigios vestigios
Sustancias solubles en acido en mg/g 10 10 10
Pérdida por calcinacion a 850C (1hora/% peso) 15 17

3.7

Fuente: Normativa Mexicana

Fase II: Productos Cosméticos

3.7.1 Definicion de Cosmético

Se entiende por cosmético toda sustancia o preparado destinado a ser
puesto en contacto con las diversas partes del cuerpo humano (epidermis,
sistema capilar y piloso, labios, uias, érganos genitales externos o con los
dientes y mucosas de cavidad bucal) con el fin exclusivo o propdsito principal
de limpiarlas, perfumarlas y protegerlas para mantenerlas en buen estado,
modificar su aspecto y corregir olores corporales. Esta definicion deja claro
que un producto cosmético no es un medicamento, no sirve para curar

ninguna dolencia ni enfermedad. (Garcia, 2010)

La arqueologia ha hallado evidencias del uso de cosméticos en el antiguo
Egipto, cerca del 4,000 a.C. Se cree que los primeros cosméticos fueron
aceites hidratantes que se utilizaban como proteccién de los rayos solares,

un texto andénimo del siglo XVI, por su parte, es el documento escrito mas
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antiguo que incluye recomendaciones sobre la fabricacion y el uso de
cosméticos. (cosmético, 2010) Desde la prehistoria el ser humano, ha utilizado
todos los productos a su alcance para cuidarse, adornarse y embellecerse, ya
fueran con tierras plantas, aceites, ceras. etc. Con estos materiales y su
habilidad, el hombre ha elaborado productos que han ejercido mayor o

menor influencia en |a historia. (Garcia, 2010)

3.7.2 Magquillaje Liquido

El maquillaje liquido de uso cosmético es otro desarrollo del polvo
humedecido que se compone fundamentalmente de pigmentos dispersados
en una base viscosa. Las primitivas preparaciones de maquillaje liquido eran
suspensiones de pigmentos en una solucién hidroalcohdlica, que requeria
agitacién enérgica antes de usarse para garantizar la distribucidn uniforme

del producto durante la aplicacién.

El problema basico en la preparacién de productos mas elegantes de este
tipo, es prevenir la sedimentacidon de los pigmentos dispersandolos en una
base hidrocoloidal o en una emulsién liquida. Los hidrocoloides utilizados
para espesar las preparaciones se pueden seleccionar de derivados de
celulosa, carraginatos, carbopol 934 o 941, Veegum y otros. Los pigmentos
utilizados en preparaciones de maquillaje liquido son los componentes
habituales de bases de polvo tales como talco, caolin, dxido de zinc, didxido
de titanio, carbonato de calcio o magnesio y otros. En productos
emulsificados, las materias primas utilizadas incluyen monoestearato de
propilenglicol, monoestearato de glicerilo, alcoholes grasos tales como
alcoholes cetilico u oléico, miristato de isopropilo, lanolina y sus derivados,

polietilenglicoles humectantes y otros. (wilkinson, 1990, Pag. 315)

3.7.3 Rubor Compacto
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El rubor o colorete es uno de los preparados mas antiguos de maquillaje
utilizados para aplicar color a las mejillas. El colorete compacto difiere de un
polvo compacto ordinario en que estd mas intensamente coloreado. El
producto terminado debe ser suave y exento de arenillas y ha de ser facil de
aplicar; debe tener buena adherencia a la piel y buen poder cubriente. Sin
embargo ademas, ya que estos productos estan extensamente coloreados y
pueden resultar llamativos si no estdan adecuadamente mezclados, es
esencial que los colores componentes se distribuyan uniformemente de
modo completo en el producto. Se debe tener cuidado de garantizar que
todos los componentes impartan una opacidad deseable y se utilicen
cantidades moderadas a fin de que no tenga efecto perjudicial en la
apariencia del producto. Limitaciones similares se aplican a componentes
tales como caolin, que en virtud de su naturaleza higroscdpica son
responsables de producir rayas de color en tiempo humedo. Las materias
primas deben de estar finamente pulverizadas para facilitar su mezcla como

prerrequisito para distribucién uniforme de los colores componentes.

(Wilkinson, 1990, Pag. 346)

3.7.4 Mascarilla

El uso de mascarillas faciales por las mujeres se remota a la antigliedad
cuando algunas de las tierras empleadas en ellas se les atribuyeron poderes
de curacion casi milagrosos. Estas preparaciones se aplican en el rostro en
forma de liquido o pastas. Después se deja secar o fijar con objeto de
mejorar el aspecto de la piel, al producir un efecto de tirantez transitorio, asi
como una limpieza de la piel. Con frecuencias a los sistemas basados en
tierras se les denomina madscaras de pasta. Incluyen mascaras faciales
arcillosos y las mascarillas denominadas de lodo y generalmente contienen
un elevado contenido de sélidos. Conforme la mascara se seca sobre el

rostro, se endurece y contrae, dando la sensacién de astringencia mecanica.
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rostro, se endurece y contrae, dando la sensacién de astringencia mecanica.
Presencia de arcillas absorbentes como caolin producen un efecto limpiador
genuino, particularmente sobre pieles muy grasas. El caolin es adecuado para
usar en mascarillas faciales debido a su suavidad, adsorcion de humedad vy

facilidad de extender. (wilkinson, 1990, Pag. 373)

3.7.5 Crema

El término crema significa una emulsion sdlida o semisdlida, aunque
igualmente se aplica a productos no acuosos. Es evidente que las manos
representan la principal superficie sin proteccién del cuerpo aparte del
rostro, puesto que las manos son especialmente vulnerables a agrietamiento
y asperezas en la piel se espera que las cremas de manos proporcionen
suavidad e hidratacion a la piel, las principales caracteristicas de la cremas de
manos son las que son faciles y rapidas de aplicar, sin dejar una pelicula
pegajosa, ademdas de suavizar las manos y quizd ayudar a curarlas sin
interferir con la transcripcion normal de las manos. Generalmente estan

coloreadas y perfumadas para hacer agradable su empleo. (wilkinson, 1990, Pag. 841)

3.7.6 Controles Fisico-Quimicos de los Cosméticos

3.7.6.1 Medicion de pH

La medicion del pH de los productos cosméticos es indispensable, puesto
gue no deben modificar el pH cutdneo, que es ligeramente acido y estd
comprendido entre 4 y 6.5 por tanto los cosméticos no deben ser ni
demasiado acidos ni demasiado alcalinos. El pH de un producto es también
un indice de buena formulacion y de buena conservacion. No debe
modificarse con el tiempo vy, por tanto, ha de permanecer inalterable

después de meses o afios de almacenamiento del producto. (Martini, 1997, Pag. 19)
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Las emulsiones farmacéuticas consisten habitualmente en una mezcla de
fase acuosa con varios aceites o ceras. Si las gotas de aceite se dispersan a
través de la fase acuosa, la emulsién se denomina de aceite en agua (o/w),
mientras que un sistema en el que el agua se dispersa a través del aceite es
una emulsién de agua en aceite (w/o). También es posible formar
emulsiones multiples, por ejemplo, se pueden encerrar varias gotas de agua
en gotas de aceite de mayor tamafio que después se dispersan a su vez en
agua. Con ello se consigue una emulsién agua en aceite en agua (w/o/w).

También es posible conseguir su forma opuesta (0/w/0). (Farmacia, 2004, Pag. 342)

3.7.6.3 Viscosidad Aparente

La viscosidad se puede definir como una medida de la resistencia a la
deformacion del fluido. Dicho concepto se introdujo anteriormente en la
Ley de Newton, que relaciona el esfuerzo cortante con la velocidad de

deformacion (gradiente de velocidad). La viscosidad aparente “n” se define

como el cociente entre el esfuerzo cortante y la velocidad de deformacién.

(Introduccion a la Reologia, 2011)

3.7.6.4 Homogeneidad

En quimica un sistema homogéneo es aquel sistema que esta formado por
una sola fase, es decir, que tiene igual valor de propiedades intensivas en
todos sus puntos o de una mezcla de varias sustancias que da como
resultado una sustancia de estructura y composicion uniforme. Una forma
rudimentaria de comprobarlo es mediante su visualizacion. Si no se pueden
distinguir las distintas partes que lo forman, éste serd, pues, homogéneo. La
homogeneidad en un producto cosmético puede ser de identidad fisica
guimica o de color, en los procesos exigidos en la fabricacién de cosméticos
se disefia una mezcla para que sea permanente o tan permanente como

sea posible hacerla. (wilkinson, 1990, Pag. 77)
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3.7.6.5 Prueba de centrifuga

Esta prueba se realiza para determinar que la emulsion es estable y fue
elaborada correctamente. La centrifugacion de una emulsién a 252 Cy 3750
revoluciones por minuto durante 5 horas se equipard a la accion de la

gravedad durante un afio. (Guerra, 1946, Pag. 45)

3.7.6.6 Densidad relativa
La densidad relativa o peso especifico expresa la razon entre las densidades

de dos cuerpos. (Guerra, 1946, Pag. 46)

3.7.6.7 Control Microbioldgico

Hoy en dia el farmacéutico es el profesional responsable de la produccion
de cosméticos de calidad, seguros y eficaces y para lograr este objetivo el
control microbioldgico se considera de gran importancia, ya que en los
productos cosméticos se pueden presentar las condiciones necesarias para
la multiplicacién de microorganismos capaces de deteriorar al producto, o

lo que es peor, afectar la salud del consumidor. (ruiz, 2008)

3.7.7 Ensayos de Estabilidad Acelerada de Formulaciones

También conocida como Estabilidad Normal o Exploratoria tiene como
objetivo proporcionar datos para proveer la estabilidad del producto,
tiempo de vida util y compatibilidad de la formulacién con el material de
acondicionamiento. Es un estudio predictivo que puede ser empleado para
estimar el plazo de validez del producto. Ademds, puede ser realizado
cuando existan cambios significativos en ingredientes del producto y/o del
proceso de fabricacidn, en el material de acondicionamiento que entra en
contacto con el producto, o para validar nuevos equipamientos o

fabricacion por terceros. Los parametros a ser evaluados deben ser
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definidos por el formulador, dependen de las caracteristicas de la

formulacion en estudio y de los componentes utilizados en esta

formulacion.

De manera general, se evallan:

e caracteristicas organolépticas: aspecto, color, olor y sabor, cuando sea
aplicable.

e caracteristicas fisico-quimicas: valor de pH, viscosidad y densidad,
entre otros.

e caracteristicas microbioldgicas: estudio del sistema conservante del
producto por medio de la prueba de desafio efectuada antes y/o

después del perl'odo de estudio acelerado. (Guia de estabilidad de productos

cosméticos, 2005)

3.8 FASE IlI: Analisis Sensorial y Pruebas Dermatoldgicas
Los tipos de pruebas que debe superar un producto cosmético, en funcién de su
naturaleza y antes de ser comercializado, son (Eficacia e inocuidad cutdnea de los cosméticos,

2010):

e Estudios Clinicos de Tolerancia: para el estudio de la compatibilidad
cutanea del cosmético, bien de irritacion o sensibilizacion, tanto en
condiciones extremas o en condiciones normales.

e Perfil toxicoldgico de los ingredientes.

e Estudios Clinicos de eficacia: para demostrar la reivindicacion del
producto, bien a través de test in vitro, in vivo, con técnicas no
invasivas y/o a través de un test de uso.

e Estudios de complacencia/sensoriales: para conocer la opinidn del
consumidor sobre el cosmético.

3.8.1 Consentimiento Informado (Consentimiento informado para participar en un estudio de

investigacion médica, 2007).
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Ejemplo de Consentimiento Informado utilizado por comisiones de investigacion

y ética, facultad de Medicina:

CONSENTIMIENTO INFORMADO PARA PARTICIPAR EN UN ESTUDIO DE
INVESTIGACION

Titulo del protocolo:

Investigador principal:

Sede donde se realizara el estudio:

Nombre del Paciente:

A usted se le esta invitando a participar en este estudio de investigacion. Antes de
decidir si participa o no, debe conocer y comprender cada uno de los siguientes
apartados. Este proceso se conoce como consentimiento informado. Siéntase con
absoluta libertad para preguntar sobre cualquier aspecto que le ayude a aclarar sus
dudas al respecto. Una vez que haya comprendido el estudio y si usted desea
participar, entonces se le pedira que firme esta forma de consentimiento, de la cual
se le entregara una copia firmada y fechada. (Enunciar brevemente cada uno de los
apartados en un lenguaje no médico, accesible a todas las personas).

1. JUSTIFICACION DEL ESTUDIO. (Dar razones de caracter médico y social).

2. OBJETIVO DEL ESTUDIO

A usted se le estd invitando a participar en un estudio de investigacién que tiene

como objetivo
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(La informacién deberd estar acotada en un lenguaje que sea claro para una
persona sin conocimientos médicos, debera detallar los objetivos y los resultados

esperados).

3. BENEFICIOS DEL ESTUDIO

(Explicar brevemente los beneficios esperados. Si existen estudios anteriores o
alternativos, aunque sean de otros investigadores, se puede hacer referencia a
ellos en este capitulo con la intenciéon de ampliar la informacion). En estudios
realizados anteriormente por otros investigadores se ha observado

que

Con este estudio conocera de manera clara si usted

Este estudio permitird que en un futuro otros pacientes puedan beneficiarse del

conocimiento

4. PROCEDIMIENTOS DEL ESTUDIO
En caso de aceptar participar en el estudio se le realizardn algunas preguntas

sobre usted, sus habitos y sus antecedentes médicos

(Aqui se debera detallar el o los procedimientos a seguir, anotando aquellos que
pueden causar molestias, o que se acompafien de un riesgo igual o superior al
minimo, o bien que tienen efectos adversos en un determinado plazo. Al igual
gue en el apartado anterior, en un lenguaje claro para una persona sin

conocimientos médicos).

5. RIESGOS ASOCIADOS CON EL ESTUDIO
(Solo si existen. En caso de haberlos, anotar solamente los predecibles, haciendo
la aclaracion de que también pudiera haber riesgos impredecibles que escapan al

conocimiento del investigador).
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Este estudio consta de las siguientes fases:

La primera

Posterior a (la toma de sangre, la maniobra X, el procedimiento etc.) se puede
presentar (dolor o se puede llegar a formar una equimosis o morete etc.).
Explicar con qué frecuencia se pueden presentar estos riesgos. La segunda parte

del estudio se le aplicard o consistird de etc.

(Hablar de los efectos adversos si se utiliza algin medicamento, si se aplica una
vacuna o se realiza una maniobra, su frecuencia y su duracién).

Puede haber efectos secundarios por qgue nosotros

desconozcamos. (Agregar si hay reportes de muertes por estudios similares).
En caso de que usted desarrolle algin efecto adverso secundario o requiera otro
tipo de atencidn, ésta se le brindara en los términos que siempre se le ha

ofrecido.

6. ACLARACIONES

* Su decisidn de participar en el estudio es completamente voluntaria.

* No habra ninguna consecuencia desfavorable para usted, en caso de no aceptar
la invitacion.

* Si decide participar en el estudio puede retirarse en el momento que lo desee, -
aun cuando el investigador responsable no se lo solicite-, pudiendo informar o
no, las razones de su decisidn, la cual serd respetada en su integridad.

* No tendrd que hacer gasto alguno durante el estudio.

* No recibira pago por su participacion.

* En el transcurso del estudio usted podra solicitar informacién actualizada sobre
el mismo, al investigador responsable.

e La informacion obtenida en este estudio, utilizada para la identificacion de
cada paciente, serd mantenida con estricta confidencialidad por el grupo de

investigadores.
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* En caso de que usted desarrolle algun efecto adverso secundario no previsto,
tiene derecho a una indemnizacion, siempre que estos efectos sean consecuencia
de su participacién en el estudio.

» Si considera que no hay dudas ni preguntas acerca de su participacion, puede, si
asi lo desea, firmar la Carta de Consentimiento Informado que forma parte de

este documento.

7. CARTA DE CONSENTIMIENTO INFORMADO

Yo, he leido y comprendido la

informacién anterior y mis preguntas han sido respondidas de manera
satisfactoria. He sido informado y entiendo que los datos obtenidos en el estudio
pueden ser publicados o difundidos con fines cientificos. Convengo en participar
en este estudio de investigacion.

Recibiré una copia firmada y fechada de esta forma de consentimiento.

Firma del participante o del padre o tutor Fecha
Testigo 1 Fecha
Testigo 2 Fecha

Esta parte debe ser completada por el Investigador (o su representante):

He explicado al Sr(a). la naturaleza y los propdsitos de la

investigacion; le he explicado acerca de los riesgos y beneficios que implica su
participacién. Acepto que he leido y conozco la normatividad correspondiente
para realizar investigacion con seres humanos y me apego a ella. Una vez
concluida la sesion de preguntas y respuestas, se procedid a firmar el presente

documento.

Firma del investigador Fecha
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8. CARTA DE REVOCACION DEL CONSENTIMIENTO

Titulo del protocolo:

Investigador:

Sede donde se realizara el estudio:

Nombre del participante:

Por este conducto deseo informar mi decisidn de retirarme de este protocolo de
investigacion por las siguientes razones: (Este apartado es opcional y puede

dejarse en blanco si asi lo desea el paciente)

Si el paciente asi lo desea, podra solicitar que le sea entregada toda la
informacién que se haya recabado sobre él, con motivo de su participacion en el

presente estudio.

Firma del participante o del padre o tutor Fecha
Testigo Fecha
Testigo Fecha

c.c.p El paciente.

(Se debera elaborar por duplicado quedando una copia en poder del paciente)

(Consentimiento informado para participar en un estudio de investigacién médica, 2007).
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4. JUSTIFICACION
Guatemala es un pais que cuenta con abundantes depdsitos de caolin en diversos
departamentos del pais. El caolin no ha sido explotado ni utilizado adecuadamente
debido a que se desconoce sus propiedades y usos por lo que es necesario evaluar
cientificamente las propiedades fisico-quimicas y los pardmetros de la calidad y
pureza del caolin que yace en diversos depdsitos en los diferentes departamentos
en Guatemala. La importacion del caolin por Estados Unidos y México por
empresas como Quimica Universal, Incomisa, Maybelline, Incesa, entre otros, en el
2009 fue de 7,915 toneladas y en el 2000 aumentd en un 29% importando 9,064
toneladas mientras que la exportacién de caolin hacia México y El Salvador en
1998 fue de 12 toneladas, en 1999 crecidé en un 76% exportando 104.4 toneladas y
en el 2000 decrecio en un 43% exportando 59.3 toneladas. Segun estos datos la
importacion de Caolin es mayor a la exportacion tomando en cuenta que en
Guatemala si existen documentados depdsitos de Caolin, se desea comprobar la
pureza y calidad del Caolin guatemalteco para que se pueda utilizar como materia
prima en la elaboracion de cosméticos; contribuyendo asi al desarrollo
socioecondmico del pais, aprovechando los recursos naturales que nos ofrece.
Para demostrar que el Caolin nacional cumple con los parametros de calidad se
requiere llevar a cabo pruebas tanto fisicas (identificacion, color, pH, tamafio de
particulas, plasticidad, sedimentacidn, porosidad, humedad, pérdida de ignicidn,
peso especifico, pérdida por incineracién) como microbioldgicas, mediante lo cual
se podra establecer si el mismo debe procesarse antes de utilizarlo o se puede usar
directamente en la formulacién como materia prima, para la elaboracién de
productos cosméticos. Luego de realizar el andlisis microbiolédgico y de calidad al
caolin extraido de los depdsitos, se procedera a la elaboracién de cuatro productos
cosméticos, los cuales serdn evaluados en cuanto a pruebas de control de calidad
y estabilidad mediante la prueba de reversibilidad. Los resultados de esta
investigacion contribuiran para promover el uso del caolin nacional en la industria

cosmética como materia prima en formulaciones.
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5. OBIJETIVOS

5.1 Objetivos Generales

e Preparar y utilizar en cuatro formulaciones cosméticas el caolin proveniente de

depdsitos nacionales.

5.2. Objetivos Especificos

e Recolectar distintas muestras de caolin proveniente de los departamentos de
Jutiapa (depdsito las Cafias), El Progreso (depdsito El Hato San Antonio la Paz),
Chiquimula (Afloramiento Ticanlu) y el departamento de Santa Rosa (depdsito los

Esclavos).

eComprobar mediante pruebas de control de calidad Ila pureza del caolin

muestreado.

e Preparar cuatro productos cosméticos (mascarilla facial, crema para manos, rubor

compacto y maquillaje liquido) a base de caolin de extraccién nacional, para su uso

y aplicacion en la industria cosmética.

e Evaluar la calidad vy estabilidad de los productos cosméticos fabricados.

e Realizar pruebas dermatoldgicas en mujeres estudiantes de la carrera de Quimica

Farmacéutica de la Universidad San Carlos de Guatemala.
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6. HIPOTESIS

Las muestras de caolin analizadas en los departamentos de Jutiapa (depésito las
Caiias), El Progreso (depdsito El Hato San Antonio la Paz), Chiquimula
(Afloramiento Ticanlu) y el departamento de Santa Rosa (depdsito los Esclavos),
cumplen con las pruebas de caracterizacién, pureza y calidad para ser utilizado
como materia prima en la fabricacién de lotes piloto de productos cosméticos.
Los productos cosméticos elaborados a base de caolin recolectado cumplen con

los requisitos establecidos por el reglamento Técnico Centroamericano.
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7. MATERIALES Y METODOS

7.1 Universo de trabajo

Universo de trabajo FASE I:
Caolin obtenido de los departamentos de Jutiapa, el Progreso, Chiquimula y Santa

Rosa para su identificacién y caracterizacion.

Universo de trabajo FASE II:
Caolin que cumpla con los parametros de calidad para la formulacién de
mascarilla facial, crema para manos, rubor compacto y maquillaje liquido para la

piel.

Universo de trabajo FASE lll:
Analisis sensorial de las diferentes formulaciones a base de caolin nacional; en
mujeres estudiantes de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la

Universidad San Carlos de Guatemala.

7.2 Muestra:

Muestra FASE I:
Caolin proveniente de los departamentos el Progreso (depdsito de El Hato, San
Antonio La Paz), Jutiapa (depdsito Cafias), Chiquimula (Afloramiento Ticanld) y

el departamento de Santa Rosa (depdsito los Esclavos).

Muestra FASE II:
Formulaciones cosméticas a base de caolin que cumpla con los parametros de

calidad para este fin, recolectado en la fase .



Muestra FASE lil:
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Mujeres que estudian en la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia, de la

Universidad San Carlos de Guatemala.

7.3 Materiales y Equipo:

FASE | Pérdida por ignicidn 1. Acido nitrico 1N
Muestreo Materiales 2. Aguadestilada
Bolsas 1. Crisol en tapa
Cubetas 2.  Mortero

3. Pistilo FASE I
Identificacién FORMULACIONES
COSMETICAS

Materiales Equipo Maaquillaje Liguido
1. Capsula de 1. Balanza Semi analitica Equipo de laboratorio
porcelana

2. Papelfiltro

2.  Mufla

1. Estufa

3.  Equipo 3.  Desecador 2.  Mezclador
4, Balanza Semi 4, Horno de conveccidn
analitica eléctrica

5. Estufa eléctrica

Materiales

6. Horno de conveccién
eléctrico

1.Propilenglicol

Sustancias solubles en acido

2. Propilenglicol
monoestearato

400

Reactivos Materiales 3. Goma de tragacanto
1. Acido Sulfurico 1.  Papelfiltro 4. Aceite Blanco

pH 1.  Acido clorhidrico 3N 6. Acido Estearico
Equipo 7. Trietanolamina

1. Balanza Semi Carbonatos 8. Didxido de titanio
analitica

2. Potenciémetro

1. Reactivos

Reactivos

2.  Acido sulfurico

Rubor compacto

1. Aguadestilada pH 7

3.  Aguadestilada

Equipo de laboratorio

1. Mortero

Tamano de particula Arsénico 2.  Pistilo
Material Materiales
1. Tamiz24y80 1. Balanza analitica con Materiales

precision de 0.1mg

2.  Matraces Kjeldahl 250ml

1. Talco deslizante
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2.  Recipiente limpio

3. Espectrofotometro  de
absorcién atédmica equipado con
sistema generador de hidruros

2. Estearato de zinc

4, Ldmpara de descarga sin 3.  Oxido de zinc
electrodos

Equipo 5. Fuente de alimentacion 4, Carbonato de
para lampara de descarga sin Magnesio

electrodos

1. Balanza Semi analitica

6. Registro Grafico

Almidoén de arroz

2.Horno de conveccidn
eléctrico

6. Diéxido de Titanio

Reactivos 7.  Perfume
Reactivos Se utiliza solamente reactivos de 8.  Pigmento
grado de pureza para andlisis y
agua destilada.
1. Agua 1 Acido Clorhidrico 37%
Porosidad 3 Acido nitrico 70% Equipo de laboratorio
Material 4.  Acido sulfurico 96% 1.  Estufa
1. Alambre o Hilo 5 Agua destilada
2. Bizcocho de 10cm 6 Arsénico solucién patron Materiales
(As=1,000 +/- 0.002/1 AA
3. Trapo 7.  Hidréxido de Potasio 85% Gelatina
Equipo 9.  Sodio borohidruro Alcanfor

1. Balanza Semi analitica

10. Hidroxido de  sodio
(lentejas)

4. Oxido de zinc

2. Estufa eléctrica

5. Diéxido de titanio

3.  Horno de conveccién Plomo
eléctrico
Materiales Crema protectora i
Limpiadora de Manos
Contenido de Humedad y 1. Bafio Maria Materiales
pérdida por ignicidn
Equipo 2. Matraz Volumétrico de 100 1.  Agitador
mL
1. Horno de conveccidn 2. Acido estearico
2.  Desecador Equipo 3. Alcohol cetilico
3. Balanza Semi analitica 1. Balanza Semi analitica 4.  Petrolato
2.  centrifuga 5.  Hidréxido de sodio
Peso especifico 3. Desecador 6. Agua
Equipo 4. Horno de conveccidn 7. Lanolina
eléctrico
1.Balanza Semi analitica 5. Mufla 8.  Perfume

2. Picndmetro

9. Colorantes
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7.4 Métodos:

FASE |

7.4.1 Determinacion de parametros fisicoquimicos de Caolin:

7.4.1.1 Muestreo.
Se tomaron cuatro depdsitos de prueba. Se rotularon respectivamente, con
el punto de muestreo para cada uno y posteriormente se procedid a

realizar su analisis en el laboratorio.

7.4.1.21dentificacion.

Se mezclé 1 g de muestra con 10 mL de agua y 5mL de acido sulfurico en
una capsula de porcelana. Se evapord la mezcla hasta eliminar el exceso de
agua y se continuo el calentamiento de residuo hasta que se desprendieron
humos blancos densos de trioxido de azufre. Se enfrié y agregd
cuidadosamente 20mL de agua, se mantuvo en ebullicion durante un par
de minutos v se filtré: en el filtro quedd un residuo gris (silice impuro). El
filtrado respondié a las pruebas para Aluminio: con hidréxido de amonio
6N, las soluciones de sales de aluminio producen un precipitado blanco
gelatinoso que es insoluble en un exceso de hidréxido de amonio 6N. El
hidréxido de sodio 1N o el sulfuro de sodio SR producen el mismo
precipitado, que se disuelve en cualquiera de los reactivos mencionados.

(Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 8) (USP 29, 2006, P4g. 54)

7.4.1.3 Color
El color se clasificd en natural y calcinado. El color natural es el que
presentd el caolin en su estado crudo pulverizado y luego de secarlo a 105°

C. El color calcinado se produjo después de calentarlo a 1000° C.
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Tabla No. 3 Clasificacion de Coloracion de Caolin.

Color Temperatura
Natural Ambiente
Natural 105°C

Calcinado 1000°C

El color original de la arcilla no es tan estricto, sino el color del producto
calcinado. La mayoria de arcillas, después de quemarlas a 1050° C son de
color rosado claro, rosado, canela o rojo ladrillo, mientras que sélo unas
cuantas son de color blanco grisaceo claro a blanco rosado claro. Algunas
muestras al quemarlas a 1250° C cambiaron su color a blanco mas claro,
con un matiz grisdceo o rosado. Estos materiales se encontraron
contaminados con Oxidos de hierro y titanio, los cuales le confirieron el
color al producto durante el quemado. Las mayoria de arcillas tienen mas
de 0.5 % de hierro y esto produjo el color amarillo al guemarse en medio

oxidante. Para prevenir el problema se quemdé en un medio reductor,

(Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 7)

7.4.1.4 pH
Se pesd 5 g de muestra que agregaron a 50 ml de agua destilada de pH 7, se
agitd con una varilla durante 5 minutos y se tomé la lectura con un medidor

de pH previamente calibrado. El pH fue ligeramente acido entre 5 y 6.

(Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 8)

7.4.1.5 Tamano de particulas

Se pesd 100g de muestra de caolin seco y molido, se colocé en un tamiz
de malla 24, se agregd agua, tratando de remover el caolin con el agua y
que se lavara el material fino, se recibié en un recipiente limpio. La

muestra de caolin con agua que pasé por el tamiz y la que no pasé se



43

colocaron en el horno para remover la cantidad de agua contenida, se
pesaron ambas después de secarlas a 105° C y el resultado se expresé en

porcentaje. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 7)

Tamano de Particula:

(100g muestra) >  100%
% Muestra A » X gramos con particula de 325
% Muestra A: peso de caolin seco que pasa por el tamiz x100

Peso de 100g de caolin

% Muestra B: Peso de caolin seco que no pasa por el tamiz x100

Peso de 100g de caolin

% de rendimiento: % Muestra A + % Muestra B

7.4.1.6 Plasticidad

Se lleva a cabo humedeciendo la arcilla y por medio del tacto se clasificé la

plasticidad, la cual se denomina:

. Mala

. Regular

° Buena

° Muy buena

° Excelente
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Los porcentajes de silice y alimina dan una idea de la plasticidad: cuanto
mas bajo sea el contenido de silice y mas alto el de alumina, la arcilla sera

mas pléstica. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 7)

7.4.1.7 Sedimentacion

Se pesd 15g de caolin seco, se colocd en una probeta graduada de 100 ml,
se agreg6 agua destilada hasta aforar, se agité con una varilla de vidrio para
homogeneizar la mezcla y se dejo en reposo durante 80 minutos. La altura
de la emulsiéon suspendida en el liquido representd el rango de

sedimentacion. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 8)

7.4.1.8 Porosidad

Para determinar la porosidad aparente se cortd un trozo de bizcocho de 10
cm de largo, se secé en estufa a 110° C y se pesd. Se sumergio en agua
destilada durante una hora y se mantuvo suspendido por medio de un hilo
o alambre, se calenté a ebullicion y se dejé a esa temperatura durante dos
horas, reponiendo el agua que se evaporaba. Se dejé enfriar a la
temperatura ambiente. Se retird el bizcocho, se secé superficialmente con
un trapo y se peso, la diferencia en peso fue el agua absorbida, que se

EXPFESé como porcentaje. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 8)

% de porosidad= Peso de bizcocho seco X100

Peso de bizcocho humedo

7.4.1.9 Contenido de humedad y pérdida por ignicion
o Determinacion de Agua hidratacién: Se pesé una cantidad conocida
de la muestra y se sometié a calentamiento de 105°C durante dos horas, se

colocé en un desecador por 30 min. La pérdida de peso se expresé como:
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Pérdida de peso= % de humedad

% de humedad = peso del crisol con caolin — peso del crisol X 100

Peso del crisol con caolin inicial- peso del crisol

El contenido de humedad efectivo de arcillas caoliniticas naturales vario

entre el 6-10 %. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 8)

. Perdida por ignicién
Se peso6 una cantidad conocida de la muestra y se sometié a calentamiento
de 1050°C durante dos horas, se colocé en un desecador por 30 min. La

pérdida de peso se expresé como:

% pérdida por ignicion= peso del crisol con caolin calcinado — peso del crisol X 100

peso del crisol con la muestra inicial - peso del crisol

El porcentaje de pérdida por ignicidn vario entre 6-14%.

7.4.1.10 Peso especifico

Para su determinacion se tomé el peso de un picndmetro vacio, peso del
picnémetro lleno con agua destilada a temperatura controlada y el peso
del picndmetro lleno con la muestra. La diferencia entre el picnémetro
lleno con agua destilada y vacio, dividido entre la densidad del agua a la
temperatura dada proporcioné el volumen del picnédmetro. La diferencia
entre el peso del picnédmetro lleno con caolin y vacio proporciond el peso
de la muestra. El cociente de peso dividido volumen proporciond la

gravedad especifica. El peso especifico fue de 2.6. (Ministerio de Energia y minas, 2003,

Pag. 7)
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Peso muestra = Peso picndmetro con muestra — peso picndmetro vacio

Volumen del picnémetro= | Peso picnédmetro con agua — peso picndmetro

Densidad del agua

Peso especifico (PE)= Peso de la muestra

Volumen del picnédmetro

7.4.1.11. Pérdida por incineracion

Se realizo la prueba sobre el material finamente pulverizado y sin grumos.
Se pesd la muestra a analizar sin aplicar mas tratamientos. Se efectud la
incineracion en una mufla o un horno adecuado que pudd mantener la
temperatura dentro de los 25°C de variacion con respecto a la temperatura
requerida para la prueba, se utilizd un crisol adecuado, completo con su
tapa previamente incinerado durante 1 hora a la temperatura especificada
para la prueba, se enfrié en un desecador y pesé con exactitud. Se transfirié
al crisol tarado una cantidad pesada con exactitud, en g, de la sustancia que
se analizo, aproximadamente igual a la calculada por la férmula:

10/L
L= limite (o el valor de la medida de los limites) para la pérdida por
incineracion, en porcentaje.

Se incinerd el crisol destapado cargado y cubierto a la temperatura (+/-25°)
y durante el periodo de tiempo indicado en la monografia individual. Se
incinerd en periodos sucesivos de 1 hora cuando se indicd incineracion, se
cubrié el crisol y se dejé enfriar en un desecador hasta temperatura
ambiente antes de pesar. Se incinerd entre 550° y 600°: no perdié mas de

15.0% de su peso. (usp 29, 2006, Pag. 2813)



47

7.4.1.12. Sustancias solubles en acido
Se digirié 1 g de la muestra con 20 mL de acido clorhidrico 3N; 15 minutos y
se filtr6: 10 mL del filtrado, evaporados a sequedad e incinerados, no

dejaron mas de 10 mg de residuos (2.0%). (usp 29, 2006, Pag. 2813)

% Sustancias solubles en acido: 1000 mg muestra --------- 100%

7.4.1.13. Carbonatos
Se mezcld 1 g de la muestra con 10 mL de agua y 5 mL de acido sulfurico: no

se produjo efervescencia. (usp 29, 2006, P4g. 2813)

7.4.1.14. Metales pesados

7.4.1.14.1 Hierro
En un mortero, se trituré 2 g de la muestra con 10 mL de agua y se agregdé

500 mg de salicilato de sodio. La mezcla adquirié un ligero tinte rojizo.

7.4.1.14.2 Plomo

7.4.1.14.2.1 Principio

La materia es digerida y el plomo es liberado con solucidn de SrSQq4 las
sales de sulfato son decantadas, y el precipitado es convertido a la sal
de carbonato, disuelto en el acido y detectado por absorcién atémica a

217 0 283.3nm.

7.4.1.14.2.2 Procedimiento
Antes de enjugar toda la nueva cristaleria y toda la cristaleria que habia

tenido un alto contenido de Pb concentrado se hirvié con HNOs.
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(Nunca usar la cristaleria seca antes del lavado, y siempre incluir HNOs

al lavado, seguido de un enjuague de agua desionizada).

a. Solucion de estroncio: 2%. Disolver 6 gramos de SrCl« H,0 en 100mL
de H,0.

b. Mezcla de acido ternario: agregar 20 mL de H,SO4a 100mL de H,0 vy
mezclar, agregar 100mL HNOsy 40mL de HCLO4 70% y mezclar.

c. Acido nitrico: agregar 128mL HNOs; a 500-800mL de agua
desionizada o destilada y diluir a 2 litros. El HNO3 puede diluirse y
usarse.

d. Solucién estandar de plomo:

e Solucidén stock: 1000pg/mL. Disolver 1.5985g de Pb(NOs),
recristalizado como en 25.085, en cada 500mL 1IN HNO3 en un frasco
de volumen de 1L diluir con HNOs 1N.

e Solucion de trabajo-preparacion: 100ug Pb/mL diluir 10mL de la
solucién stock para 100mL con HNOs 1N. Diluir alicuotas de 1Pb/mlL,

Resp.)

e Separacion de plomo

Con exactitud se pesd una muestra que contenia < 10g de la materia
seca y = 3 ug Pb. Se colocd en un matraz de ebullicion de 500mL y se
agregé 1mL 2% de solucidén de estroncio, (a), vy varias cuentas de
cristal. Se preparé el blanco de reactivo y se llevaron a cabo las mismas
operaciones que en la muestra. Se agregé 15mL de la mezcla del acido
ternario. (b) por cada gramo de materia seca y se dejo reposar = 2
horas. Se calentd bajo la campana. El sistema vy el frasco colector
contenian H2S04 y sales inorganicas. (Nota: tener cuidado para evitar
la pérdida de la muestra en espuma, cuando el calor es aplicado por

primera vez y cuando los caracteristicas de la muestra se empiezan a
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producir. Remover el frasco del calor y antes de continuar con la

digestion agregar HNO3 si fuera necesario).

La digestién en frio en pocos minutos. (La digestion debe ser lo
suficientemente fria para agregar 15 mL de agua con seguridad. Pero lo
suficientemente caliente para hervir cuando el agua se agrega). Se lavd
con 40-50mL cuando este estaba todavia caliente en los tubos de
centrifugacién. Se dejé enfriar y se centrifugd a 350Xg por 10 minutos y
se decantd el liquido en un beacker de residuos. (La pelicula que se
precipitd en la superficie fue descartada). Se disolvio el precipitado con
agitaciéon vigorosa por medio de un motor agitador con enganche
excéntrico. Se transfirié y se agregd 20mL de agua y 1 mL de H,SO4 1N
al frasco original vy se agitd. No omitir este pasé aunque la primera
transferencia al frasco haya sido completa. Se lavé dentro del tubo de
centrifugacién que contenia el precipitado, el contenido caliente del
frasco de la digestién original. Se removié la mezcla, se enfrid,

centrifugd y decanto el liquido dentro de un frasco de residuos.

Se removio el precipitado por agitacion vigorosa, se agregd 25 mL de
solucion estandar de (NH4)2CO3 (Ca 20%) y se agitd hasta que todo el
precipitado desaparecid. Se dejé el estandar 1 hora centrifugando y se
decanto el liquido en un beacker de desechos. Se repitio el tratamiento

de (NH4)2CO3

Después de la decantacidn se invirtid el tubo en papel mayordomo y
se vacié todo el liquido. Se agregd 5mL de HNO3 1IN (usar un gran
volumen de HNO3 1N en ambas muestras y el blanco si se espera > 25
pg de Pb), se removio vigorosamente para expulsar CO,, se dejé

reposar 30 minutos y se centrifugd los restos de precipitado.
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e Determinacion

Establecer el instrumento previamente a las condiciones Optimas
usando aire C,H, oxidando la llama en una onda de resonancia de 217
0 283.3 nm. Determinacion: una de las soluciones de la muestra y la
solucién del blanco y 2 5 estandares dentro de un rango de trabajo
optimo (10-80% T) antes y después de la lectura de las muestras. Se
enjuagd el quemador con HNOs; 1N y se revisé el punto O entre las

lecturas. Determinacion: Pb de la curva del estandar contra pug Pb/mL:

ppm Pb = [(ug Pb/mL) X (mL 1N HNOs3)]/g muestra (usp 29, 2006, pég. 397)

7.4.1.14.3 Arsénico

7.4.1.14.3.1 Principio
La muestra se somete a una digestion acida con una mezcla de acido
nitrico. La determinacién se realiza por espectrofotometria de

absorcidn atdmica, con generador de hidruros. (Horwitz, 2005, Pag. 1)

7.4.1.14.3.2 Procedimiento

Preparacion de Solucion patrén: Disolver 1.3020g de As,O3 en un
minimo de volumen 20% de hidroxido de sodio en un matraz
volumétrico de 1L acidificado con HCl (1+1) y diluir a volumen con

agua.

Preparacion de soluciones de trabajo: 1, 2, 3, 4 y 5 Mg/ml. Pipetear
1ml de solucién patrén en un matraz de 100ml y diluir a volumen con
agua. Pipetear 1, 2, 3, 4 y 5ml de la solucién diluida en matraces de

100ml y diluir con agua.



51

e Sistema de digestion cerrado:
Se dejo reposar la muestra de caolin con HNOs por la noche. Se abrid

el recipiente con cubierta ya que el oxido de N salio del recipiente.

Se pesd6 0.3 g de muestra (base seca) en el recipiente de
descomposicién descontaminada, se agregd 5 ml de HNO;, se cerrd el
recipiente con la tapa, y se calenté en horno de 150° por 2 horas. Se
enfrié en la tapa, removiendo el recipiente de la cubierta, y se transfirid
los contenidos a un matraz de 10 ml de vol. Se agregé a un recipiente 4
ml de agua, cubriéndolo con la tapa, y sostuvo la tapa firmemente
contra el borde, se invirtid varias veces, y se agregd enjuagues al

matraz. Se diluyd el volumen con agua y se mezclé.

e Anadlisis de la muestra: se pipeted una alicuota de la muestra de
solucién digerida en la recorrida de descontaminante de 50 mL en la
parte superior del matraz de borosilicato y se agregd 1 mL de solucién

de I\/Ig(NO3)2 .

Se calentdé en un plato a baja temperatura para su secado; luego se
incrementd el calor al maximo (375°C). se colocd el matraz en un
horno de 450°C para poder oxidar cualquier presencia de carbono y
descomponer el exceso de Mg(NOz), (= 30 min.) se dejé enfriar, se
disolvié el residuo en 2.0ml de HCI 8M, agregando 0.1 mL de Kl al 20%
para reducir el As™ a As™ y se dejo reposar = 2min. Se Condujo el

blanco con la muestra.

Preparacion de estdndares de la manera siguiente: se pesaron 6

matraces de 50 mL (del mismo tipo utilizado para la muestra) se agregd
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2.0ml de solucion de MgCl, y a 5 matraces se agregé 50 mL de
alicuotas de las soluciones estdndar trabajadas para que la serie
contuviera 0, 0.05, 0.1, 0.15, 0.20 y 0.25 mg de arsénico. (Otras
cantidades pueden ser usadas dependiendo de la sensibilidad del
sistema) se agregd 0.1ml de Kl al 20% para cada matraz, se mezcld, y

dejo reposar = 2min.

Se conecto el generador al instrumento y se ajustd las presiones. Se
operd con la lampara en su lugar y la grabadora programada para

20mm/min.

Se agregé 2.0 mL de solucién de NaBH; al 4% al dispensador del
reactivo del generador, se insert6 la tapa de hule ajustada en el cuello
del matraz que contiene la muestra o estandar. Con un solo rapido y
suave movimiento se invirti6 el matraz dejando que la solucion se
mezclara con la muestra o estdndar (esta operacién debe ser
reproducible) un fuerte y estrecho pico aparecid rdpidamente.
Mientras el registrador llegaba a la linea base, se removié el tapon del
matraz, se lavo el dispensador del reactivo con agua destilada; se

extrajo el agua, se procedid con la préxima muestra o estandar.

Se trazé la curva de calibracién de mg de arsénico contra A y se obtuvo
los microgramos de arsénico en la muestra de alicuota de esta curva.

Corregido por el blanco. (Horwitz, 2005, Pag. 2)
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7.4.1.14.4 Mercurio

7.4.1.14.4.1 Procedimiento

Método de absorcidon atdmica sin llama

¢ Reactivos:
(a) solucién reductora: mezclar 50 mL H,SO4 con 300ml de H,0. En un
cuarto a temperatura fria. Disolver 15 g NaCl, 15 g de sulfato de
hidroxilamina y 25 g SnCl, en solucion. Diluir para 500 mL.
(b) solucion diluyente: para 1L volumen. En un matraz que contenga
300-500mL de H,0, afiadir 58 mL HNOs, y 67 mL H,SO, diluir con H,0.
(c) perclorato de magnesio: dejar secar el agente puesto en el matraz
con filtro. Remplace si se necesita (precaucion: Mg(ClO,), es explosivo
cuando estd en contacto con sustancias orgdnicas).
(d) estandar de mercurio- (1) (stock) 1000 pg/mL. Disolver 0.1354 g de
HgCl, en 100.0 mL de H,0 (2) solucién de prueba: 1 pg/mL diluido 1 mL

de solucidn stock para 1L con 1N H,SO,. Preparar a la luz del dia.

¢ Determinacion:
Se pesd 5.0 g de muestra en el matraz de digestidon; se agregd 25 mL
18N H,S04, 20 mL 7N HNOs, Iml 2% solucidn Na molibdato, y 5- 6
nucleos de ebullicién. Se conectd el condensador (con agua circulando
a través de ella) y se aplicé calor suave por 1 hora. Se removio el calor
y se dejo reposar por 15 min. Se agregd 20ml HNOs3-HCLO,4 (1+1) a
través del condensador. Se apagdé el H,O hirviendo que circulaba
atreves del condensador hasta que aparecieron humos blancos
vigorosamente en el frasco. Se continudé con la calefaccién por 10

minutos.
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Enfriar cautelosamente y agregar 10 mL de H,0 a través del
condensador, mientras se forma una accién de remolino en el liquido
dentro del frasco. De nuevo agregar solucidn hirviendo por 10 minutos.
Remueva el calor y lave el condensador con tres porciones de 15 mL de
H,O. Enfrié la solucion en un cuarto de temperatura. Transferir la
muestra completa del matraz de digestién con H,O a un balén de
100ml y mezcle hasta el volumen de aforo con H,0. Transferir una
alicuota de 25.0 mL para cada uno de las muestras para otro balén de

digestion. Ajustar el volumen para 100 mL con la solucidn diluyente (b).

Prepare reactivo blanco y la curva de calibracién para anadir 0.0, 0.2,
0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 ug Hg en una serie de balones de digestidon. Para cada
uno de los balones agregar 100mL de la solucidn diluyente. Finalmente
agregue soluciéon reductora y airear para la solucion muestra. Calcular
por medio de la regresidn lineal.

ppm Hg= pg Hg/ g muestra (22)

7.4.1.15 Digestion Acida Asistida Con Horno Microondas para Muestras

de Sedimentos, Lodos, Suelos y Aceite (Method 30512, 2007, Pag. 1)

7.4.1.15.1 Alcance y Aplicacién

Este método de extraccidn por medio de un microondas esta disefiado
para imitarla extraccién con calefaccién convencional con acido nitrico
(HNO3), o bien, acido nitrico y acido clorhidrico (HCl), de acuerdo al
método EPA 200.2 y método 3050. Dado que este método no se
destina a lograr la descomposicién total de Ila muestra, las
concentraciones de analito extraida no reflejan el contenido total de la

muestra. Este método es aplicable utilizando acido asistido por
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extraccién con microondas, disolviendo sedimentos, lodos, suelos, y

aceites para los siguientes elementos:

*Aluminio (Al) Cobalto (Co) Potasio (K)
*Antimonio (Sb) Cobre (Cu) Selenio (Se)
Arsenico (As) *Hierro (Fe) *Plata (Ag)
*Bario (Ba) Plomo (Pb) Sodio (Na)
*Berilio (Be) *Magnesio (Mg) Estroncio (Sr)
Boro (B) Manganeso (Mn) Talio (TI)
Cadmio (Cd) Mercurio (Hg) *Vanadio (V)
Calcio (Ca) Molibdeno (Mo) Zinc (Zn)
*Cromo (Cr) Niguel (Ni)

*Indica los elementos que suelen requerir la adiciéon de HCl para lograr resultados

equivalentes con el método 3050. (Method 30512, 2007, Pag. 1)

Nota: Para matrices, tales como ciertos tipos de aceites, este método puede o no
proporcionar la disolucion total de la muestra. Para otras matrices, tales como
suelos y sedimentos, debe considerarse un método de extraccion. Otros elementos
y las matrices pueden ser analizada por este método si el rendimiento se
demuestra para el analito de interés, en las matrices de interés, en los niveles de

concentracion de interés. (Method 30512, 2007, Pag. 1)

7.4.1.15.2 Resumen del Método (Method 30512, 2007, Pég. 30)

Una muestra representativa de caolin fue extraida y/o disuelta en acido
nitrico concentrado, o alternativamente, en una mezcla de acido nitrico
concentrado y 4cido clorhidrico concentrado bajo un sistema de

calefaccion con microondas, realizado en un laboratorio apto. La
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muestra y el acido o la mezcla de acidos se colocaron en un polimero
de fluorocarbono (PFA o TFM) o en un recipiente de cuarzo o en un
microondas con un revestimiento de buque. El buque fue sellado y se
calientd en la unidad de microondas durante un periodo determinado
de tiempo. Después del enfriamiento, el contenido del buque se filtrg,
se centrifugd, y se dejo reposar y asentar, luego se diluyd y se analizd
por el método de determinantes adecuado (método de analisis de

metales pesados).

7.4.1.15.3 Interferencias (Method 30512, 2007, Pag. 22)

Solventes, reactivos, material de vidrio, y otros equipos de
procesamiento de la muestra puede producir artefactos y/o
interferencias con el andlisis de la muestra. A todos estos materiales se
les debe demostrar que estan libres de interferencias en las
condiciones del analisis, mediante el andlisis de los espacios en blanco.
Es necesaria la seleccidén especifica de los reactivos y la purificacion de
solventes por destilacién en todos los sistemas de vidrio.

Si el tamano de la muestra es mayor a 0.25g, la descomposicion
completa de cualquiera de los carbonatos, o del carbono puede

producir la presion suficiente para ventilar el buque.

7.4.1.15.4 Precauciones (Method 30512, 2007, Pag. 28)

Este método requiere microondas resistentes con polimeros de
fluorocarbono (como por ejemplo ALP o TFM) o con cuarzo para
contener los acidos y las muestras. Para presiéon mas alta del buque
puede utilizarse microondas con capas de diferentes materiales para
soportar la fuerza, durabilidad y seguridad. El volumen interno del
recipiente debe ser de al menos 45 ml, y el buque debe ser capaz de

soportar las presiones de por lo menos 30 atm (435 psi).
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7.4.1.15.5 Advertencias (Method 30512, 2007, Pag. 28)

La combinacién de reactivos (9 ml de acido nitrico a 3 ml de &acido
clorhidrico) se traduce en mayores presiones que las que resulten de la
utilizacidn de un solo acido, como en el caso del acido nitrico.

Las presiones de aproximadamente 12 atm se han alcanzé durante el
calentamiento de la mezcla de un solo acido. Las presiones alcanzadas
durante la descomposicion real de una muestra de sedimento (SRM
2704, una matriz con bajo contenido organico) tienen mas del doble
cuando se utiliza la mezcla de acidos (9 ml de acido nitrico y 3 ml de
acido clorhidrico). Estas presiones superiores requieren del uso de

buques que tengan una mayor capacidad de presidn (30 atm o psi435).

7.4.1.15.6 Materiales (Method 30512, 2007, P4g. 3)

e Microondas (requisitos del aparato): Los requisitos de rendimiento
de temperatura necesario para detectar la temperatura de £ 2.5 CE y
de forma automatica es ajustar el campo de microondas de potencia de
salida dentro de 2 segundos de detecciéon. La temperatura de sensores
deben tener una precision de + 2 CE (incluida la temperatura de la
reaccion final de 175 + 5 CE). El control de temperatura proporciona el

mecanismo de actuacion principal de los métodos.

7.4.1.16 Poder de absorcion (Aceite de linaza)

Se usaron 4 gramos de muestra seca cruda de finura superior al tamiz No.
100. Los 4 gramos se vertieron en un balon de 300mL y se adicion6 gota a
gota, mediante una bureta, aceite de linaza siempre agitando el balén con
un movimiento rotatorio. El punto final se obtuvo cuando todo el material
se ha aglomerd formando una sola esfera o varias esferas pequeiias,

comenzando a mojar las paredes del baldn. (ministerio de Energia y Minas, 2003, Pag. 8)
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Se reportd como gramos de aceite absorbidos por 100g de muestra.

Densidad Aceite Linaza: a 20 °C ca. 0,93 g/cm?
ml de aceite x 0.93g/ml: gramos de aceite

Grado de hinchamiento: gramos de aceite/ 100g de muestra

7.4.1.17 Grado de Hinchamiento

En una probeta de 100 mL conteniendo aproximadamente 60 mL de agua
destilada se vertieron 2 gramos de muestra mediante un embudo
descolado y de paso amplio. La adicion de la arcilla fue hecha lentamente
con el fin de evitar que los fléculos coloidales que se van formando se
adhieran a las paredes. El volumen inicial se aproximdé a 1 mL y se compard
el volumen adquirido por la muestra a las 24 horas de vertida con el

volumen ocupado inicialmente. (Ministerio de Energia y Minas, 2003, P4g. 9)

Grado de hinchamiento: Volumen final - Volumen inicial

7.4.1.18 Poder de Adsorcion (Kerosene)

Se utilizé 100 g de muestra cruda seca con una finura superior al tamiz
No.100. A esta cantidad de arcilla se agregd 20 g de kerosene y se procedié
a homogenizar la mezcla a mano. Se procedié entonces a pasar el producto
a través de un tamiz No. 20. Luego se anadié mas kerosene de 5 en 5 g,
siempre mezclando bien y pasando el producto por el tamiz No. 20. El
punto final de saturacién se determind cuando la mezcla de arcilla y
kerosene tuvo una consistencia pastosa y tupié el tamiz No.20 al intentar
pasarlo con ayuda de un cepillo duro. Otra indicacidn del punto final fue
cuando apretando en la mano la arcilla humedecida, ésta tomé forma de tal

manera que se disgregod facilmente al dejarla caer de una altura de 30 cm.
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El ensayo se reportd como gramos de kerosene adsorbidos por 100 g de

muestra. (Ministerio de Energia y Minas, 2003, Pag. 9)

Poder de adsorcion: (Volumen kerosene x densidad) / 100g de muestra

7.4.1.19 Absorcion de Agua

Se moldearon barras de unos 2.5x2.5x11.5 cm. se dejaron secar al aire
durante 24 horas y luego se sometieron a un secado previo hasta peso
constante, en horno a 105 °C+/-5 °C. Se sumergieron en agua natural
durante 24 horas, y se pesaron al cabo de este tiempo. Tomando las

precauciones normales del caso. (Ministerio de Energia y Minas, 2003, P4g. 9)

7.4.1.20 Limites microbianos

Cumple con los requisitos de las prueba para ausencia de Escherichia coli. Al
examinar las placas, sin ninguna de las colonias se ajustan a la descripcién
gue aparece en la tabla No 4. Para este medio, la ausencia cumple con los

requisitos de la prueba para determinar la ausencia de Escherichia coli. (ysp

29, 2006, Pag. 2728)

Tabla No. 4 Caracteristicas Morfolégicas de Escherichia coli

En Medio Agar de MacConkey

Tincion Gram Morfologia Caracteristicas de las
colonias
Bastones negativos De color rojo ladrillo, pueden tener una zona de bilis

(cocos-bacilos) precipitada alrededor
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FASE I

7.5 Formulaciones y Procedimientos de los Cosméticos

7.5.1 Formulacion No. 1

Tabla No. 5 MAQUILLAJE LiQUIDO

Propilenglicol 4.40%
Polietilenglicol 400, monoestearato 1.92%
Conservantes 0.32%
Goma Tragacanto (solucién al 0.175 por 100) 76.68%
Caolin 0.96%
Aceite blanco 1.20%
Alcohol oleico 6.72%
Acido estearico 4.20%
Trietanolamina 1.92%
Perfume C.S.

Titaneo, didxido mas pigmentos pulverulentos C.S.

Procedimiento: se mezcld juntos los aceites y las ceras y se calentd hasta que se
obtuvo una solucién transparente. Se mezclé gradualmente los colorantes y
pigmentos con un mezclador de tipo Silverson de alta velocidad. Se examino el
punto de tono, dispersién y solidificaciéon con alteracién al vertido en envases

adecuados.

7.5.2 Formulacion No. 2

Tabla No. 6 RUBOR COMPACTO

Talco deslizante 47.70%

Caolin 16%

Zinc, estearato 6%
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Zinc, oxido 5%
Magnesio, carbonato 5%
Almidén de maiz 10%
Titanio, didxido 4%
Colorantes 6%
Perfume 0.10%
Pigmento 6.00%
Conservante 0.20%

Procedimiento: se mezcld todos los componentes en el mortero par su
homogeneidad, se dejé para el final la adicién de perfume y envasar.

Nota informativa

El caolin elimina parte del brillo antiestatico del talco. Para polvos sueltos, se
disminuy6 la cantidad de caolin, éxido de Zn, estearatos y se elimind el almiddn

que facilita la compresion.

7.5.3 Formulacion No. 3

Tabla No. 7 MASCARILLA FACIAL (PIEL GRASA)

Gelatina 10.00%
Agua 50.00%
Alcanfor ( disuelto e un poco de alcohol) 0.05%
Oxido de zinc 3.00%
Caolin 5.00%

Dioxido de Titaneo 2.00%
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Procedimiento: Primero se humedecio la goma con glicerina, después se
afiadié la gelatina y el agua, aumentando la temperatura. (Los sdlidos
deberdn mezclarse en la solucién caliente y su dispersién se falsifica
humedeciéndolos primero con una gota de glicerina o de agente
tensioactivo). La preparacion se debe calentar antes de usar y se aplica en

estado caliente.

7.5. 4 Formulacion No. 4

Tabla No. 8 CREMA PROTECTORA Y LIMPIADORA DE MANOS

Acido estearico 6.00%
Cetiol 3.00%
Lanolina 3.00%
Petrolato 2.00%
Hidroxido de sodio 0.65%
Agua 67.35%
Caolin 18.00%
Colorantes, conservantes, perfumes C.s.

Procedimiento: Se realizaron ambas formulas por separado y luego se
vertieron una sobre la otra, agitando constantemente hasta que se formo

una crema homogénea y suave. Se incorporé lentamente la arcilla.

7.5.5 Control de Calidad de Productos terminados

El objetivo del control de calidad del producto cosmético terminado, fue
asegurar tanto el cumplimiento de las especificaciones establecidas para la
formulacion como la mantencion de las caracteristicas y composicion del

producto en forma constante desde un lote de produccidn a otro. (control de

calidad de Productos Cosméticos, 2010)
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7.5.5.1 Descripcion Macroscépica del Producto

Forma cosmética
Contenido neto
Aspecto
Consistencia
Color

Aroma

Textura

7.5.5.2 Controles Fisico-Quimicos

7.5.5.2.1 Medicion de pH

Se dispersé aproximadamente 1 g de producto en 10 mL de agua
destilada y se midié el pH con electrodo de vidrio a 25 C° (control de
calidad de Productos Cosméticos, 2010). EI pH de la piel es aproximadamente de
5.5, variando ligeramente de una zona a otra del cuerpo. Por lo que
se debe procurar que los productos que entran en contacto con la
piel tengan su pH lo mas cercano posible a 5.5, o incluso cercano a la

neutralidad. (Helman, 1982, Pag. 2087)

7.5.5.2.2 Viscosidad Aparente

Se midiéd 12 g de producto a 252 C, utilizando el viscosimetro
rotacional. Se registré la velocidad de giro y el husillo utilizado (Guerra
P, 1946, Pag. 50). Dependiendo del envase (frasco, tubo o tarro) puede
ser liquida, semisdlida o medianamente sélida. Debe esparcirse con

facilidad y no dejar sensacion untuosa. (usp 29, 2006, Pag. 2944)
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7.5.5.2.3 Tipo de Emulsién

Prueba de dilucion: se dispersé 0,5 g de producto en 50 mL de agua.
Se obtuvo una emulsidn lechosa cuando fue aceite/agua (o/w). Las
emulsiones agua/aceite no permiten dilucion.

Prueba de lavado: se colocd sobre la superficie seca de la mano
aproximadamente 1 g de emulsion. Se aplicé un chorro pequeiio de
agua corriente con ayuda del dedo indice. Una emulsién aceite/agua

se puede lavar completa mente. (Control de calidad de productos cosméticos, 2010)

7.5.5.2.4 Homogeneidad

Se efectud macroscépicamente mediante la observacién visual o
manual de una capa delgada del producto extendida sobre una
superficie plana, a fin de examinar la uniformidad del producto.

(Helman, 1982, Pag. 2124)

7.5.5.2.5 Prueba de centrifuga

Indicé si la emulsién estaba bien hecha y era estable. La
centrifugacién de una emulsién a 252 C y 3750 revoluciones por
minuto durante 5 horas se equipara a la accién de la gravedad
durante un ano. Se hizo la observacién del grado de separacién cada
hora (parar, observar el fondo del tubo de centrifuga y regresar al
centrifugado, podria aceptarse que sea estable si se le da menos
tiempo de vida datil. Si la centrifuga no llega a la velocidad

mencionada ponerla mas tiempo). (Guerra, 1946, p4g. 45)

7.5.5.2.6 Densidad relativa
Se realizd mediante el empleo de una probeta. Se limpid
perfectamente la probeta, y se pesd en la balanza, se realizé a una

temperatura de 25 2C. Luego se colocd 10ml del producto en la
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probeta, y se procedid a pesar el contenido de la misma. Se obtuvo
el valor dividiendo la masa correspondiente con el volumen, el
cociente fue la densidad relativa del agua (sustancia de referencia) a

la temperatura de 25 °C. (Guerra, 1946, P4g. 45)

7.5.5.2.7 Control Microbioldgico (ruiz, 2008)

El Manual de Bacteriologia Analitica (Bacteriological Analytical
Manual (BAM)) indica una serie de recomendaciones para la
manipulacidon de las muestras de productos cosméticos que van a
ser sometidos a un analisis microbioldgico. Estas recomendaciones
son las siguientes:

Una vez que se recibe una muestra de un producto cosmético, ésta
se debe analizar lo mds pronto posible, sin embargo, cuando es
necesario almacenarla se debe hacer en un lugar limpio que se
encuentre a temperatura ambiente. Las muestras nunca se deben
incubar, refrigerar o congelar antes o después de su analisis
microbioldgico.

Es importante inspeccionar cuidadosamente el aspecto que
presenta la muestra en el momento que se recibe y se debe anotar
cualquier irregularidad que se observe en el envase.

Antes de abrir el envase y tomar la muestra del producto para
realizar el analisis microbiolégico, se debe desinfectar su superficie
con Etanol al 70% (v/v) y HCl al 1% en agua Si es necesario después
de desinfectarlas se debe secar el envase con una gasa estéril.

Para hacer el andlisis microbiolégico es importante utilizar una
porcidn representativa del contenido de la muestra. Cuando se trata
de productos que contienen menos de 1 g o menos de 1 mL, se debe

analizar el contenido completo del envase.
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Cuando se dispone de una sola muestra a la que se deben realizar
otros ensayos (quimico, toxicolégico, etc.), se debe tomar primero la
parte de muestra que va a ser utilizada en el andlisis microbiolégico.
En este caso la cantidad de muestra a tomar, dependerd del
contenido total del producto. Por ejemplo, si la muestra contiene
s6lo 5 mL, se pueden usar 1 0 2 mL para realizar este andlisis.
Preferiblemente el analisis microbioldgico se realiza bajo campana
de flujo laminar, sin embargo, si no es posible, se puede
acondicionar una cabina para realizar este ensayo.

Todas las manipulaciones de la muestra se deben realizar
asépticamente.

Cuando se preparan muestras cosméticas para la realizacién de un
analisis microbiolégico, es importante garantizar que los
microorganismos, que pudiesen estar como contaminantes, van a
ser detectados y que el analista, durante la realizacién del ensayo,
no aporta ningun tipo de contaminante. Para ello es importante:
Incorporar completamente la muestra en el medio de cultivo.
Emplear técnicas asépticas.

Limites Microbianos (RTCA 71.03.45:07): Deben efectuarse a todos
los cosméticos, excepto a los que no sean susceptibles a la
contaminacién microbiolégica por la propia naturaleza cosmética
(ej. Perfumes con alto contenido de alcohol, productos con mas de
10% de clorhidrato de aluminio, productos oleosos, productos
oleosos, productos con base de cera, productos que contienen

peroxido).
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Tabla No. 9 Especificacion de limites microbianos (UFC/g o UFC/cm3 RTCA

71.03.45:07)
PRODUCTO DETERMINACION ESPECIFICACION
Recuento Total de Mesdfilos aerobios <10?
Para Bebé Recuento Total de Mohos y Levaduras <10?

Para el Contorno de los

Recuento Total de Mesoéfilos aerobios

No mds de 5x102

Recuento Total de Mohos y Levaduras <10?
ojos
Recuento Total de Mesofilos aerobios <103
Todos los otros
Recuento Total de Mohos y Levaduras <102
Tabla No. 10 Especificacion de Microorganismos Patégenos
MICROORGANISMO ESPECIFICACION
Staphylococcus aureus Ausente
Escherichia Coli Ausente
Pseudomonas aeuroginosa Ausente
Agares
Tabla No. 11 Diferentes Tipos de Agares
Agar SABORAUD PCA MACCONKEY MANITOL-SAL
. Conteo aerdbico Conteo Medio especifico Medio
Medio L ) oo
e de Mohos y aerdbico de | paraE.coliy otras | especifico de
Especifico . .
Levaduras bacterias enterobacterias S. aureus
Limite: no cambio de color de cigct::od:e
Limite Limite: no mayor a ’ ROJO a AMARILLO
100 UFC mayor a HUEVO ROJO a
1000 UFC AMARILLO




Pruebas Realizadas a Producto Terminado

Tabla No. 12 Pruebas Realizadas a Producto Terminado
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Maquillaje Rubor Mascarilla Crema de
liquido Compacto Facial Manos
Descripcion Macroscopica
del producto X X X X
Medicién de pH X - X X
Viscosidad Aparente X - X X
Tipo de Emulsién X - - X
Homogeneidad X X X X
Prueba de Centrifuga X - - X
Densidad Relativa X X X X
Control Microbiolégico X X X X

7.5.6 Ensayos de Estabilidad de Formulaciones

Segln la literatura puede efectuarse pruebas de estabilidad en un corto

periodo de tiempo para conocer si el preparado va a mantener sus

condiciones originales. Se efectia sometiendo el preparado a temperaturas

de frio-calor. La prueba de reversibilidad consiste en calentar con agitacion

el preparado y luego enfriarlo con agitacion (sin refrigerar) (Helman, 1982, pag.

2281).

7.5.7 Ensayos de Estabilidad de Formulaciones: Prueba de Reversibilidad

e Tiempo 0 = 0 dias

eTiempo 1 = 30 dias
eTiempo 2 = 60 dias
eTiempo 3 =90 dias
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En cada tiempo en donde se evalla la estabilidad del producto cosmético se

debe de evaluar las propiedades fisico-quimicas de cada producto y también

se debe evaluar los parametros de interaccion del envase con el producto. Al

inicio y al final se debe evaluar los parametros microbianos.

Tabla No. 13 Guia Comun Seguin USP para Condiciones de Almacenamiento

TEMPERATURA

HUMEDAD RELATIVA

40 +/-5% 640°C+/-2°C

75% +/- 5%

60 +/-5% 6 60 °C +/-2 °C

75% +/- 5%

Fuente: Datos tedricos (The United States Pharmacopeia. USP 29. 2006)

Tabla No. 14 Estabilidad de Cosméticos, Prueba de Reversibilidad

Propiedades Calentamiento 70°C Enfriamiento Estabilidad
Originales 30°C
12 Olor: Conserva olor Conserva olor Cumple
Color: Conserva color Conserva color
Consistencia: Mas fluida Semi sdlida
pH:

Prueba 28 Olor: Conserva olor Conserva olor Cumple
Color: Conserva color Conserva color
Consistencia: Mas fluida Semi sdlida
pH:

32 Olor: Conserva olor Conserva olor Cumple
Color: Conserva color Conserva color

Consistencia:

pH:

Mas fluida

Semi solida

Fuente: datos experimentales y tedricos.
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Tabla No. 15 Formas Cosméticas y sus Signos de Inestabilidad

Forma Puntos Criticos Signos de Inestabilidad
Maquillaje Liquido e Apariencia e Oscurecimiento o
e Cambios fisicos o precipitacion en
quimicos solucion.

e Rompimiento de Ia
emulsion.

e Formaciéon de cake e
imposibilidad de
resuspender.

e Cambios
organolépticos

e Crecimiento
microbiano
acompafado de
decoloracién, turbidez
o formacioén de gas.

Rubor Compacto e Apariencia e Pueden producirse

Consistencia

apelmazamientos de la
materia

e Puede darse un cambio

de color

Mascarilla Facial | e e Oscurecimiento o]
precipitacion en
solucidn.

e Rompimiento de Ia

emulsion.
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Formacién de cake e
imposibilidad de
resuspender.
Cambios
organolépticos
e Crecimiento
microbiano
acompaiado de
decoloracion, turbidez

o formacién de gas.

Crema paraManos | = —mmeemmeemeen

Rompimiento de Ia
emulsiéon

Crecimiento de
cristales

Evaporacion de agua
Crecimiento

microbiano

Fuente: datos experimentales y tedricos.
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FASE lll

7. 6. Andlisis Sensorial y Pruebas Dermatoldgicas

7.6.1 Criterios de Inclusion

e Mujeres

e Mayores de 18 afios

¢ Que sean estudiantes de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la

Universidad San Carlos de Guatemala.

7.6.2 Criterios de Exclusion

¢ Que presenten patologias en la piel.

7.6.3 Método

Se realizd un estudio con fines cosmetoldgicos para determinar la seguridad
dermatoldgica de cuatro productos cosméticos elaborados a base de Caolin
nacional. El estudio se realizé con mujeres, mayores de 18 afios, que fueran
estudiantes de la facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la universidad
de San Carlos de Guatemala. Se excluyeron aquellas personas que presenten
alguna enfermedad en la piel (manchas, problemas serios de acné etc.) El
tamafio de muestra para la cantidad de mujeres que participaron en el
estudio se calculd en Epidat 3.1 con base a una pregunta de la encuesta: “iLe
agradé las caracteristicas del producto cosmético (olor, color, apariencia)?
(Ver anexo). Se seleccionaron 40 mujeres por conveniencia. Luego se
distribuyeron entre las participantes y al azar 10 muestras de cada tipo de
cosméticos.

e Primera Parte: Se le pidid a las participantes que diariamente utilizaran
Unicamente los productos cosméticos dados sin combinarlos con otros

productos y que estuvieran pendientes de cualquier reacciéon agradable o
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desagradable que se les presentaran. En caso de cualquier reaccidn
desagradable se debian comunicar inmediatamente con el grupo
investigador. Se les explicé en que iba a consistir el estudio y su participacién
en él, se pidié la firma del consentimiento informado vy se realizé la primera
fase de la entrevista para evaluar las caracteristicas organolépticas del
producto.

eSegunda parte: Se monitored 2 veces durante 15 dias, para efectuar la
evaluacion correspondiente por medio de la entrevista (parte 2). Durante los

15 dias se esperaba que no hubieran presentado reacciones desagradables

en la piel.

7.6.3.1 Entrevista

ENTREVISTA PARTE |

PRODUCTOS COSMETICOS ELABORADOS CON CAOLIN NACIONAL:

éPresenta usted algun tipo de enfermedad en la piel (manchas,
acné, etc.)?

¢ Utiliza usted algun producto cosmético actualmente?
éPresenta usted algun tipo de alergia con algin cosmético?

¢Ha escuchado hablar del caolin Guatemalteco?
¢Conoce usted sobre el uso de caolin en productos cosméticos?

éHa utilizado algun producto cosmético que contenga caolin
(barro)?

¢ Utilizaria algun producto cosmético que contenga este tipo de
barro?

¢Se aplica todos los dias una crema de manos?

Si

No

éCual?

éCon cudl?



9. ¢Utiliza con frecuencia mascarillas faciales?

10. éSe aplica rubor de polvos sueltos diariamente?

11. éSe aplica maquillaje liquido diariamente?

12. ¢ Cada cuanto compra productos cosméticos?

Unavezala Cada 15 Cada mes Una vez al
semana dias ano

13. ¢Estd usted pendiente de las fechas de vencimiento de sus
productos cosméticos?

14. i Le agradan las caracteristicas del producto cosmético (olor,
color, apariencia)?

ENTREVISTA PARTE I
Marque con una X la respuesta que se adecUa a su experiencia en el uso de los

cosmeéticos de este estudio.

1. ¢Cudl fue el producto utilizado?

Magquillaje liqguido  Rubor compacto Mascarilla Facial  Crema de manos

2. ¢Por cudanto tiempo utilizé el producto cosmético?

Quince dias 1 semana no lo utilizé

3. éMantuvo el producto las caracteristicas iniciales como su color, olor y apariencia?
Si No

Observaciones:

4. ¢Presento alguna manifestacion de alergia al utilizar el producto o algun tipo de

irritacion?
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Si No

Si su respuesta a la pregunta anterior fue si, especifique el area y la reaccion no

deseada p

resentada en la piel.

éVolveria a utilizar este producto cosmético?

éPor qué?

Si No

7.7

Analisis Estadistico

Primera Fase

Tipo de Analisis estadistico: Descriptivo (Referido al estudio y analisis de los
datos obtenidos en una muestra (n) y como su nombre lo indica describen y
resumen las observaciones obtenidas sobre un fendmeno un suceso o un
hecho).

Las variables cuantitativas: se resumieron por medias y desviaciones
estandar.

Las variables cualitativas: los resultados se resumieron por medio de
porcentajes.

Graficas para variables cuantitativas: se representaron por medio de
graficas de barras y desviaciones estandar.

Graficas para variables cualitativas: se representaron con graficas de barras
con frecuencias porcentuales o absolutas.

Ensayo/error.

Réplicas por conveniencia (2 réplicas).

Criterio: Elegir el caolin de las areas que cumplan.
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Segunda Fase

Pruebas de Control de Calidad
° Andlisis de Resultados: Todos los analisis fueron evaluados por una
respuesta dicotémica (si/no cumple) con relacién a lo indicado en los criterios
dermatoldgicos.
° Réplicas por ensayo: 5.
. Prueba de Hipdtesis Binomial: se utilizo una tabla de probabilidades
asociadas con valores pequefios para una hipétesis de una cola.
° Nivel de Significancia de a= 0.05.
° Criterio: Cumple/No Cumple; de los 5 ensayos realizados se esperan que
todos cumplan con el criterio.

Hipdtesis Nula: Ho: p £0.5 (no cumple)

Hipotesis Alterna: Ha: p > 0.5 (si cumple)

Pruebas de Estabilidad

° Factores: 2 niveles de temperatura.

. Tiempo de Anadlisis: 3 niveles.

° Tratamientos: 6 tratamientos (combinacién temperatura/tiempo).

. Réplicas por tratamiento: 10.

° Respuesta Dicotdmica, resumen de datos por medio de porcentajes y

graficas de barras.

. Prueba de Hipodtesis Binomial: se calculé mediante SPSS 19, para una
hipétesis de una cola.

. Nivel de Significancia de a= 0.05.

° Criterio: Deben cumplir minimo 9 6 10 réplicas para rechazar Ho.



Tercera Fase

Tipo de ensayo: Clinico dermatoldgico

Fase | Descriptivo

Cantidad de poblacién: 15 personas por producto
Tiempo de duracion del estudio: 15 dias
Evaluacion de los resultados: 2 veces ( Tiempo medio, Tiempo final)

Forma de la evaluacion: encuesta

77
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8. RESULTADOS

FASE I.
Determinacion de parametros fisicoquimicos de Caolin

Tabla No. |
Prueba de identificacion de caolin en muestras recolectadas en cuatro
departamentos (n:16)

Caolin
Departamento/Depdésito | Especificacion Puntos de muestreo
proveniente 1 2 3 4
Jutiapa (depésito las Precipitado
Canas) blanco
El Progreso (depdsito El .gelatinoso,
Hato San Antonio La Paz) | insolubleen
— un exceso de Cumple Cumple | Cumple | Cumple
Chiquimula .
. . . hidréxido de
(Afloramiento Ticanlu) )
amonio 6N
Santa Rosa (depdsito los
Esclavos)

Fuente: Datos Experimentales.
Ver Anexo V

Las muestras de caolin de los departamentos de Jutiapa (depdsito las Caiias), El
Progreso (depdsito El Hato San Antonio La Paz), Chiquimula (Afloramiento Ticanlu) y

Santa Rosa (depdsito los Esclavos) cumplieron con la especificacion del ensayo para

la identificacion de caolin.




Porcentaje de Cumplimiento de Metales Pesados en muestras de Caolin
provenientes de cuatro departamentos: Arsénico, Mercurio y Plomo(n:16)
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100.0%
90.0%
80.0%
70.0%
60.0%
50.0%
40.0%

% de cumplimiento

30.0%
20.0%
10.0%

0.0%

W As mg/kg
mHg mg/kg
mPbhmg/kg

Sta.Rosa Chiquimula Jutiapa El Progreso

Lugar de procedencia

Fuente: Datos Experimentales
Ver Anexo VI

Se analizaron cuatro puntos de caolin de cada uno de los departamentos de Jutiapa

(depdsito las Caiias), El Progreso (depdsito El Hato San Antonio La Paz), Chiquimula

(Afloramiento Ticanlu) y Santa Rosa (depdsito los Esclavos).

En la grafica podemos observar que los departamentos de Jutiapa, El progreso y

Chiquimula se encontraron fuera de los porcentajes de cumplimiento de metales

pesados, Unicamente el caolin proveniente del departamento de Santa Rosa

(depdsito los Esclavos) presento un porcentaje aceptable con respecto a la

especificacion, a excepcion del punto C1, en el cual se detecto la presencia de

mercurio, sin embargo la cantidad detectada se encontrd en el limite permitido

(1mg/Kg) para dicho compuesto seguin la FDA. (USFDA, 2000).
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Arsénico en muestras de caolin por lugar de procedencia (n:16)

40

35

30

]
w

]
Q

[y
wu

=
=]

mg/Kg de Arsénico

Chiguimula El Progreso Jutiapa Santa Rosa

Lugar de procedenciadel caolin

Fuente: Datos Experimentales
Ver Anexo VI

El caolin para uso cosmético, no debe contener arsénico. Las muestras de caolin de
los departamentos de Jutiapa (depdsito las Cafias), El Progreso (depdsito El Hato San

Antonio La Paz) y Chiquimula (Afloramiento Ticanlu) presentaron Arsénico.

Los cuatro puntos del departamento de El Progreso presentaron arsénico, entre 7 y
37 mg/Kg. Los departamentos de Chiquimula y Jutiapa presentaron arsénico en 2 de

4 puntos muestreados.

Las muestras de caolin del Depdsito Los Esclavos, departamento de Santa Rosa, no
presentaron cantidades de arsénico detectables; por lo que, Unicamente se trabajd
con este caolin y se descartaron las muestras provenientes de los otros tres

departamentos (Jutiapa, Chiquimula y El Progreso).
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Control de Calidad de las muestras de Caolin del departamento de Santa Rosa

(Depdsito los Esclavos) (n:5)

100.0 100.0 100.0 96.9

90.0 78.5
80.0 |
70.0
60.0
50.0 46.5
40.0
30.0
20.0
10.0
0.0

Porcentaje (%)

Color Tamanode Porosidad  Carbonatos Absorcion de
particula agua

Parametro

Fuente: Datos Experimentales
Ver Anexo Vil y VIl

El 100% de las muestras de caolin del departamento de Santa Rosa, cumplieron con

el color natural que debe tener el caolin.

El 78.5 % de las muestras de caolin del departamento de Santa Rosa, cumplen con

los parametros del porcentaje de tamaiio de particula fina 60-80%.

Las muestras de caolin de Santa Rosa, presentaron una porosidad de 46.5%,

encontrandose ésta en el rango permitido de 44 a 50%.

Ninguna de las muestras de caolin del Depdsito Los Esclavos del departamento de
Santa Rosa, presentd carbonatos, por lo que, el 100% cumplié con el pardametro, al

no causar efervescencia.
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Control de Calidad de las muestras de Caolin extraido del Depdsito Los Esclavos,

del departamento de Santa Rosa (n:4)

Porcentaje %

14

12

10 9

Contenido de humedad Pérdida por ignicion Sustanciassolubles en Pérdida por
acido incineracion

Parametro

Limite permitido Fuente: Datos Experimentales
Ver Anexo Vil y VIl

Las muestras de caolin cumplieron con el pardmetro de contenido de humedad,
obteniendo un valor, menor a 10%. El promedio de pérdida por ignicidn, sustancias
solubles en acido y pérdida por incineracidn, también fueron menores a los valores

maximos permitidos, 14%, 2% y 15% respectivamente.




Tabla No. Il
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Control de Calidad de Caolin procedente del departamento de Santa Rosa

“Depdsito los Esclavos”(n:18)

PROMEDIO # desviacion
Estandar o frecuencias

PARAMETRO ESPECIFICACION porcentuales
Color A temperatura ambiente y 105°C : Color natural 100 £ 0.0%
A temperatura 1000°C: Color calcinado 100 + 0.0%
pH Ligeramente dcido 5 a 6 5.5 +0.424

Tamaiio de Particula

Particula:
Muy gruesa pasa <20%. Gruesa pasa <40%
Semi-gruesa pasa <60%. Fina pasa < 80%. Muy
fina pasa <99%

78.5+8.27%

Plasticidad

Cuanto mas bajo sea el contenido de silice y
mas alto el de alimina, la arcilla sera mas
pldstica y se calcificara como: Mala, Regular,
Buena, Muy buena, Excelente

Regular (50%)

Sedimentacion

La altura de la emulsién suspendida en el
liqguido representa el rango de 10-50 mL

37.5+10.6 mL

Porosidad

La porosidad varia entre 44 a 50%.

46.47 + 0.002%

Contenido de Humedad

El contenido de humedad varia 6 a 10% 6.4+0%
Perdida por Ignicion El porcentaje de pérdida varia 6 a 14% 7:5+0.01%
Peso Especifico El peso especifico es de 2.6 2.6+0.01
Pérdida por incineracién No pierde mas del 15% de su peso 9+0.01%
Sustanci:"i:;::ubles en No dejan mas de 10 mg de residuo 2.0% 1.81+0.0%
Carbonatos No se produce efervescencia Ausente 100.0%

Poder por Absorcion
(aceite de Linaza)

Se reporta como gramos de aceite absorbidos
por 100 g de muestra

125.6 +3.29%

Grado de Hinchamiento

El volumen inicial se aproxima a 1 mL

1.0+£0.0mL

Poder de Adsorcion
(Kerosene)

Se reporta como gramos de keroseno adsorbido
por 100 g de muestra

0.1889 + Og

Absorcion de Agua

La absorcion de agua de las arcillas es mayor al
100% de su peso

96.91 + 0.005%

Escherichia coli

La prueba positiva muestra color rojo ladrillo.

Ausente 100.0%

Fuente: Datos Experimentales
Ver Anexo VII, VIII, X




FASE Il

Pruebas de control de calidad y estabilidad de los cosméticos

Tabla No. Il

Pruebas de control de calidad realizadas a los cosméticos elaborados con caolin

recolectado en el Depdsito Los Esclavos, Santa Rosa (n:20).
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FORMA COSMETICA
Maquillaje Rubor Mascarilla Crema de
PRUEBA .. .
liquido compacto facial manos
La capa de No se observan | La capa esparcida
L Los polvos se ven ,
. magquillaje liquido particulas de crema muestra
Homogeneidad en coloryaspecto | | . . . .
se observa ) individuales, se uniformidad de
i homogéneo ) ,
homogénea ve homogénea particulas
L Prueba de
Prueba de dilucién: L i
. ., dilucién: emulsion
Tipo de emulsién lechosa
., lechosa
Emulsion Prueba de lavado: | = -—------meme- | e
. Prueba de lavado:
aceite/agua (o/w) .
aceite/agua (o/w)
Prueba ., No hay No hay No hay
j No hay separacién ., . .,
Centrifuga separacion separacion separacion
pH 4.95 5.35 5.25 5.18
Densidad
. 1.0866g/ml 1.0879g/ml 1.0860g/ml 1.0989g/ml
Relativa
Viscosidad 8,378.28 cps N.A. 11,140 cps 12,760.56 cps
Cumple Cumple Cumple Cumple
N.A.=no aplica

Fuente: Datos Experimentales

Ver Anexo VIII, IX y XIII

Los cosméticos elaborados con caolin, cumplieron con las pruebas de control de

calidad de homogeneidad, prueba centrifuga y densidad relativa.

liquido y la crema de manos no presentaron modificacion en la emulsién.

El maquillaje
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Tabla No. IV

Cumplimiento de estabilidad de parametros organolépticos de los cosméticos
elaborados con caolin recolectado en el Depésito Los Esclavos, Santa Rosa (n:20

Tiempo 1 / 30 dias Tiempo 2 / 60 dias Tiempo 3 / 90 dias
70°C 30°C 70°C 30°C 70°C 30°C
Magquillaje
.. 100% 100% 100% 100% 100% 100%
liquido,
Crema de
100% 100% 100% 100% 100% 100%
manos,
Rubor
100% 100% 100% 100% 100% 100%
compacto;
Mascarilla, 100% 100% 100% 100% 100% 100%

Fuente: Datos Experimentales
Ver Anexo XI, XII
Parametros analizados:
: Olor contratipo Dove, color rosa oscuro, liquido.
2: Olor contratipo Dove, color beige, cremosa.
3: Olor contratipo Dove, color rosa palido, sélido.
4: Olor alcanfor, color blanco, consistencia gelatinosa.

[EY

Los cosméticos elaborados con caolin, fueron evaluados elevando la temperatura a
70° C y luego cuando ésta disminuyd a 30° C. Durante los 3 meses evaluados,
ninguno de los cosméticos elaborados cambid sus propiedades organolépticas,

color, olor y estado.




Tabla No. V
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Prueba de reversibilidad: estabilidad de parametros fisicoguimicos de los cosméticos

elaborados con caolin recolectado en el Depdsito Los Esclavos, Santa Rosa (n:40)

Parametro Tiempo/ 30 dias | Tiempo/ 60 dias | Tiempo/ 90 dias
pH 4.92 4.85 4.97
Viscosidad 8,236.24 cps 8,598.5 cps 8,651.78 cps
Magquillaje
liquido Prueba centrifuga No hay No hay No hay
separacion separacion separacion
Densidad 1.0789 g/mL 1.0890 g/mL 1.0870 g/mL
pH 5.18 5.20 5.20
Viscosidad 12,627.36 cps 12,769.44 cps 13,089.12 cps
Crema de
No h No h No h
manos Prueba centrifuga ° a'y' ° a.V, ° a.y’
separacion separacion separacion
Densidad 1.0785 g/mL 1.0785 g/mL 1.0864 g/mL
pH 5.40 5.35 5.40
Rubor
Prueba centrifuga No ha'y/ No ha'y, No ha'y’
compacto separacion separacion separacion
Densidad 1.0864 g/ml 1.0850 g/ml 1.0789 g/ml
pH 5.25 5.30 5.25
Viscosidad 10,312 cps 11,197.68 cps 11,284.26 cps
Mascarilla
No h
Prueba centrifuga ° a'y' No ha.V, No ha.y’
separacion separacion separacion
Densidad 1.0970 g/mL 1.0878 g/mL 1.0889 g/mL
Cumple Cumple Cumple

Fuente: Datos Experimentales

Ver Anexo Xly XIV

Los parametros de pH, viscosidad, prueba centrifuga y densidad cumplieron en cada

uno de los tiempos para los cosméticos realizados con el caolin del departamento de

Santa Rosa.



Tabla No. VI
Control microbioldgico para el dia 0 y dia 90, de los cosméticos elaborados con
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caolin recolectado en el Depdsito Los Esclavos, Santa Rosa (n:8).

; Conteo h Escherichi | Staphylococcu | Pseudomona
Producto Dias total Mohos y
. Levaduras a coli s aureus aeuroginosa
Aerobio
Magquillaje 0 dias
quital Menor a Menor a Ausente Ausente Ausente
liquido 90 dias 10UFC/g 10UFC/g
Rubor 0 dias
Menor a Menor a Ausente Ausente Ausente
Compacto 90 dias 10UFC/g 10UFC/g
Mascarilla 0 dias
Menor a Menor a Ausente Ausente Ausente
facial 90 dias | 10UFC/e | 10UFC/g
Crema de 0 dias
Menor a Menor a Ausente Ausente Ausente
manos 90 dias 10UFC/g 10UFC/g

Fuente: Datos Experimentales

Ver anexo X

Ninguno de los cosméticos elaborados con caolin, presentaron un conteo aerobio

total y mohos y levaduras, mayor a 10 unidades formadoras de colonias (UFC) por

gramo.

Los cosméticos no presentaron crecimiento E. coli, S. aureus y P.

aeuroginosa luego de su fabricacién.




FASE Il
Determinacion de la aceptacion de los cosméticos que contienen Caolin

Tabla VII
Entrevista inicial para conocer la opinion de las participantes, sobre los cosméticos

fabricados con caolin extraido del Depdsito Los Esclavos del departamento de Santa

Rosa (n:40).
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Si

No

Preguntas evaluadas

Numero de
participantes

% de
participantes

Numero de
participantes

% de
participantes

¢Presenta usted algun tipo de
enfermedad en la piel (manchas,
acné, etc.)?

17.5%

33

82.5%

¢Utiliza usted algun producto
cosmético actualmente?

36

90.0%

10.0%

¢éPresenta usted algun tipo de
alergia con algln cosmético?

12.5%

35

87.5%

¢Ha escuchado hablar del caolin
guatemalteco?

20.0%

32

80.0%

éConoce usted sobre el uso de
caolin en productos cosméticos?

20.0%

32

80.0%

¢Ha utilizado alguin producto
cosmético que contenga caolin
(barro)?

15.0%

34

85.0%

¢Utilizaria algun producto
cosmético que contenga este tipo de
barro?

26

65.0%

14

35.0%

¢éSe aplica todos los dias una crema
de manos?

33

82.5%

17.5%

¢Utiliza con frecuencia mascarillas
faciales?

10

25.0%

30

75.0%

¢éSe aplica rubor de polvos sueltos
diariamente?

16

40.0%

24

60.0%

éSe aplica maquillaje liquido
diariamente?

17.5%

33

82.5%

éEstd usted pendiente de las fechas
de vencimiento de sus productos
cosméticos?

24

60.0%

16

40.0%

¢éLe agradan las caracteristicas del
producto cosmético (olor, color,
apariencia)?

39

97.5%

2.5%

Fuente: Datos Experimentales
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Los cosméticos elaborados con caolin fueron evaluados por 40 participantes de la
Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia. De las entrevistadas, sélo el 60% le presta
atencidon a las fechas de vencimiento de los cosméticos. El 17.5% de las
participantes utilizaban maquillaje liquido diariamente, el 40% refirieron usar
magquillaje compacto y el 25% utilizaba mascarillas faciales frecuentemente. La
crema de manos fue el cosmético mas utilizado por las participantes del estudio,
teniendo un 82.5% de uso. De las participantes entrevistadas, el 17.5 %, presentaron

eventuralmente espinillas.



Grafica No. V

Entrevista inicial para conocer la opinién de las usuarias sobre los cosméticos fabricados
con caolin extraido del Depdsito Los Esclavos del departamento de Santa Rosa (n:40).
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¢Leagradan las caracteristicas del producto
cosmético (olor, color, apariencia)?

¢Estd usted pendiente de las fechas de
vencimiento de sus productos cosmeéticos?

¢Seaplica maquillaje liquido diariamente?

¢Seaplica rubor de polvos sueltos
diariamente?

¢Utiliza con frecuencia mascarillas faciales?

¢Seaplica todos los dias una crema de manos?
¢Utilizaria alglin producto cosmético que
contenga este tipo de barro?

¢Hautilizado algln producto cosmético que
contega caolin (barro)?

¢Conoce usted sobhre el uso de caolin en
productos cosmeticos?
¢Haescuchado hablar del caolin guatemalteco?
¢Presenta usted alguin tipo de alergia con
algun cosmetico?

¢Utiliza usted algun producto cosmético
actualmente?

¢Presenta usted algun tipo de enfermedad en
la piel (manchas, acné, etc.)?

i

0% 20% 40% 60% 80%

WS ENO

100%

Fuente: Datos Experimentales
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Entrevista fase |llI: Resultados que las participantes reportaron luego de 15 y 30

dias de uso de los cosméticos elaborados con caolin proveniente del Depdsito Los

Esclavos, departamento de Santa Rosa (n:40).

Maquillaje Rubor Mascarilla | Crema de
liquido compacto facial manos
Numero de participantes
que utilizaron los Dias 10 10 10 10
cosméticos.
15 dias
Porcentaje de participantes
que utilizaron el cosmético 100% 100% 100% 100%
por el tiempo estipulado. 30 dias
éMantuvo el producto, las 15 dias
caracteristicas iniciales como
L. 100% 100% 100% 100%
su color, olor, y apariencia
durante este tiempo? 30 dias
éPresent6 alguna 15 dias
manifestacion de alergia al
> Bl 0% 0% 0% 0%
utilizar el producto o algun
tipo de irritacién? 30 dias
15 dias 80%; 20%
¢Volveria a utilizar el
¢ ] 100%; 0% 100%; 0% 100%; 0%
producto? Si; no. 30 dias

70%; 30%

Fuente: Datos Experimentales

A los 15 dias, el 80% de las participantes refirié que volveria a utilizar la mascarilla

facial elaborada con caolin; luego a los 30 dias, hay una disminucion del 10% de

participantes que volverian a utilizar éste producto (70%).

Las participantes

mostraron un 100% de aceptacion de la crema de manos, maquillaje liquido y rubor

compacto, a diferencia de la mascarilla facial.
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Tabla IX
Prueba de hipodtesis binomial de una cola asociadas con valor pequeiios.
Fase ll: Pruebas de control de calidad (n:5).

VALOR P INTERPRETACION

PRUEBA BINOMIAL 0.031 Se rechaza la hipdtesis nula, ya que en la
poblacién de la que fue extraida la muestra
no hay suficiente evidencia estadistica para
indicar que no se cumple con las pruebas de
control de calidad necesarias.

Fuente: Datos Experimentales

Nivel de confianza del 95%, el tamafio de muestra de n=5 y una frecuencia de fracasos de
cero.

Tabla X
Prueba de Hipoétesis Binomial de una cola, calculada mediante SPSS 19.
Fase lI: Pruebas de Estabilidad (n:10).

VALOR P INTERPRETACION

PRUEBA BINOMIAL 0.001 Se rechaza la hipdtesis nula, ya que en la
poblacién de la que fue extraida la muestra
no hay suficiente evidencia estadistica para

indicar que no se cumple con las pruebas de
estabilidad.

Fuente: Datos Experimentales

Nivel de confianza del 95%, el tamafio de muestra de n=10 y una frecuencia de fracasos de
cero.
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9. DISCUSION

En la primera fase se realizo la extraccion de caolin nacional, proveniente de los
departamentos de Jutiapa (depdsito las Cafias), El Progreso (depdsito El Hato, San
Antonio La Paz), Chiquimula (Afloramiento Ticanli) y Santa Rosa (deposito los

Esclavos).

A cada una de las muestras recolectadas se les realizé la prueba de identificacidn,
para la cual se obtuvieron resultados satisfactorios con respecto a Ia

especificacion (precipitado blanco gelatinoso). (Ver tabla |)

Por la naturaleza y el origen del caolin extraido, se tenia la sospecha que estos
podrian haber estado contaminados con ciertos metales pesados; arsénico,
mercurio y plomo, que mas adelante podrian haber afectado las formulaciones
de los cosméticos. Se sometio a cada una de las muestras a una temperatura de
1050°C; temperatura utilizada para tratar de eliminar estos metales pesados al
alcanzar su puntos de ebullicién (arsénico 613°C y mercurio 357°C). El Unico
metal pesado que no podia ser eliminado a esta temperatura era el plomo ya que
tiene punto de ebulliciéon (1750°C) cercano a la temperatura en la que el caolin se

funde (1770°C).

Durante el segundo método confirmatorio de identificacion para el caolin se
observo un color blanco grisdceo al someterlo a una temperatura de 1050°C,
ninguna de las muestras analizadas presentd una coloracién rosada, que hubiera
denotado la presencia de carbonatos, misma que se corroboré durante su ensayo
especifico. (Ver resultados tabla Il) La identificacion del color de las arcillas debe

ser previa a cualquier tratamiento o ensayo que se realice.
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Para corroborar que las muestras de caolin se encontraran exentas de mercurio,
plomo y arsénico se realizd una digestion acida de las muestras analizadas.
Unicamente el caolin extraido del departamento de Santa Rosa, depdsito los
Esclavos, cumplid con las especificaciones establecidas, a excepcidn del punto C1,
en el cual se detecto la presencia de mercurio, sin embargo la cantidad detectada
se encontrd en el limite permitido (1mg/Kg) para dicho compuesto segun la FDA.
(USFDA, 2000). Este punto de muestreo se encontré contaminado posiblemente

por estar situado cercano a la superficie. (Ver resultados grafica | y Il)

Posteriormente se selecciond el caolin que cumplié con las especificaciones de
metales pesados (Departamento de Santa Rosa, depdsito Los Esclavos). Se
evaluaron sus propiedades microbioldgicas y fisicoquimicas; tales como el pH,
del cual se obtuvo un valor entre 5.5 £ 0.424 comparando este dato con el valor
tedrico el cual es ligeramente 4acido, entre 5 y 6 (Ministerio de Energia y minas,

2003, Pag. 6) encontrandose dentro de su especificacion.

El caolin utilizado en la industria cosmética se caracteriza por presentar un
tamafio de particula fina, se consideran particulas finas aquellas que atraviesan
en un 80% un mesh con malla 24, de las muestra de caolin analizadas todas
presentaron este tamafo de particula, cumpliendo asi con la especificaciéon. (Ver

tabla Il)

La plasticidad es una propiedad que adquieren las arcillas al humedecerlas con
agua, generalmente los caolines son menos plasticos que las arcillas, esto se
comprobd durante su analisis en el cual el caolin presento una plasticidad regular,

ya que no presento deformacidn al tacto. (Ver tabla Il)
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Los resultados obtenidos durante la prueba de sedimentacidon se encontraron
dentro de la especificacion 10-50mL. Este parametro es de importancia ya que

permite visualizar la solubilidad del material en el agua. (Ver resultados tabla Il)

Durante la prueba de porosidad se observé que el caolin tuvo una diferencia de
agua absorbida de 46.5+ 0.002% en relacién a su peso, esto pudo deberse a que
el caolin es un material sumamente poroso, que al estar en contacto con el agua
llena todos o la mayoria de sus poros, saturdandolos de tal forma que no permite

al agua ser absorbida en su totalidad.

El contenido de humedad en el caolin puede presentarse en dos diferentes
formas: el agua adsorbida por la superficie y el agua que forma parte de las
moléculas. (Ministerio de Energia y minas, 2003, Pag. 6) Su contenido varia entre
un 6-10%, segun los resultados obtenidos el porcentaje de humedad fue
satisfactorio 6.4 £ 0 %, caracteristica que lo hace favorable para su uso dentro de

la industria cosmética.

La pérdida por ignicion varia entre el 6-14% segun la especificacion, el resultado
obtenido fue 7.5 + 0.01%, con el cual se determind que las muestras analizadas
podrian contener poca cantidad de materia orgadnica, esto pudo deberse a que
las mayoria de muestras fueron recolectadas de varios punto lejanos a la
superficie, es importante tomar en cuenta el punto de muestreo, ya que existe
mayor probabilidad que un punto situado cercano a la superficie posea mayor
cantidad de contaminantes, tal fue el caso del punto C1, en el cual se determino
la presencia de arsénico por lo que se descarto desde un inicio.

Cada mineral tiene un peso especifico; para el caolin es de 2.6 + 0.01 (Ministerio
de Energia y minas, 2003, Pag. 7), el objetivo de este analisis fue determinar si el

mineral era ligero o pesado, los resultados obtenidos se encontraron entre 2.59
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y 2.61, esto pudo deberse a que el caolin extraido del departamento de Santa
Rosa depdsito Los Esclavos podria haber estado enriquecido con otros minerales,
caracteristica que se denotd al momento de realizar su extraccidén, pues en su
apariencia se observd la presencia de cuarzo, mineral que modifica ciertas
propiedades del caolin como el aumento de tamafio de particula, aumento de su

viscosidad, la disminucion de absorcion de agua y con ello su expansidn.

Otra de las pruebas fisicas realizadas al caolin fue la pérdida por incineracién,
durante la cual no debidé perder mas de 15% de su peso. (Ministerio de Energia 'y
minas, 2003, Pag. 6), los porcentajes obtenidos segun los andlisis experimentales
confirmaron que la presencia de materia organica en el caolin era baja, ya que

Unicamente perdié el 9+ 0.01%.

La prueba de sustancias solubles en acido, se realizd para determinar la presencia
de impurezas tales como carbonato de calcio y carbonato de magnesio entre
otras, el resultado obtenido no debia ser mayor al 2%; obteniéndose resultados
dentro de la especificacién (ver resultados tabla Il); todo ello para eliminar las

impurezas que no lo harian apto para su uso dentro de la industria cosmética.

Al cumplir la prueba de sustancias solubles en acido se esperaba que la prueba de
carbonatos también cumpliera, lo que se confirmé al no presentar efervescencia

durante el ensayo.

La determinacion del poder de absorcién y adsorcién de caolin, estd
estrechamente relacionada, la absorcion refiriéndose a su capilaridad y adsorcién
a la relacion de tipo quimico existente entre el caolin y el kerosene. El poder de
absorcion obtenido fue de 123.2 g demostrando la capacidad de absorcién de

aceite que tiene el caolin, lo que lo hace favorable para su uso en las
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formulaciones de cosméticos ya que podria absorber los componentes grasos de

la piel. (Ver resultados tabla Il)

El grado de hinchamiento corresponde a la absorcion de agua en el espacio
interlaminar (ver anexo XVI); esta propiedad depende de la constitucion del
material y es una caracteristica que lo hace sensible al aumento de su masa al
provocar la separacion entre sus laminas, resultado que se demostré al realizar
el ensayo. (Ver resultados tabla Il) Esta caracteristica es crucial para su uso en
formulaciones cosméticas, ya que uno de los principales usos del caolin es la

absorcién de agua y grasa en la piel.

Al finalizar la fase de control de calidad, se pudo comprobar que el caolin
recolectado del departamento de Santa Rosa depdsito Los Esclavos, presentd
caracteristicas que lo hacian apto para su uso dentro de las formulaciones
cosméticas, tales como un alto poder de absorcién, pH ligeramente acido (pH de
la piel 5.5), tamano de particula fina y baja presencia de materia organica, entre

otras.

La baja presencia de materia organica en el caolin de Santa Rosa, podria ser una
ventaja para su uso en las formulaciones cosméticas ya que requiere menos

tratamiento y con ello podrian disminuir los costos que conlleva su uso.

La segunda fase consistido en formular cuatro productos cosméticos utilizando el
caolin extraido en Santa Rosa, ya que este cumplia con los parametros de calidad
establecidos para este fin; los productos formulados fueron maquillaje liquido,
rubor compacto, mascarilla facial y crema de manos. El caolin es utilizado en

formulaciones cosméticas por sus diferentes propiedades como: poder
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adherente, capacidad de absorber humedad e impurezas y grasas de la piel,

brinda una textura suave y aclara el tono de la piel.

Luego del proceso de elaboraciéon de los cosméticos, se determinaron los
parametros fisicoquimicos necesarios para garantizar el cumplimiento de las
especificaciones establecidas para la formulacion de las diferentes formas
farmacéuticas. Se inicid con la descripcién macroscépica de cada producto
tomando en cuenta su forma farmacéutica, contenido neto, aspecto,

consistencia, color, aroma y textura.

En todas las muestras se observé uniformidad de color, olor y homogeneidad ya
gue no habia presencia de particulas extrafias o grumos. (Ver resultados: tabla

10

Se realizé la medicién de pH con electrodo de vidrio a 25°C, esta prueba es critica
ya que se debe procurar que los productos que estan en contacto con la piel
tengan su pH cercano a 5.5 (pH de la piel), hasta la neutralidad. Todos los
cosméticos elaborados tenian su valor de pH entre los rangos 5 a 6. (Ver

resultados: tabla V)

Para la prueba de viscosidad se utilizé un viscosimetro Blookfield modelo LVT, con
una aguja numero 4 (viscosidades entre 4,000-20,000 cps) a 30 Rev. /miny a
25°C. Esta prueba ayudd a determinar si los productos seguian presentando la
misma consistencia a lo largo del estudio. Todos los resultados obtenidos se
encontraron dentro del rango establecido para cosméticos (7,000-13,000),
encontrandose para la mascarilla facial un promedio de 11, 299.8 cps con un
factor de correccidn 1.110 segun la tesis de Mauricio Géngora Quevedo, para el

maquillaje liquido un promedio de 8,378.28 cps y para la crema de manos
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12,760.56 cps. Las viscosidades presentadas por los cosméticos fueron altas,
pudiéndose deber a la estructura del caolin y a su consistencia. El maquillaje
liquido fue el menos viscoso de los cosméticos, caracteristica favorable para su
dispersién, la crema de manos fue el cosmético mas viscoso, caracteristica
necesaria para la formulacion, manteniendo asi su resistencia a fluir (Ver

resultados tabla V).

Se evalud el tipo de emulsion de la crema de manos y del maquillaje liquido, con
la prueba de dilucién y con la prueba de lavado, dispersandolos en agua,
observando que los productos se diluian en ésta, lo que indica que ambas

emulsiones fueron de tipo aceite/agua.

Para evaluar el grado de separacion, precipitacién, inestabilidad o separacién de
fases (crema de manos), los productos cosméticos fueron sometidos a la prueba
de centrifuga que consintié en realizar variaciones de temperatura, tiempo vy
velocidad (3750 Rev. /min), al finalizar la prueba se observd que no habia
precipitacion ni separacion de los productos demostrando asi la estabilidad de

las mismos.

La prueba de densidad relativa se analizé en los cosméticos elaborados con caolin
extraido del Depdsito Los Esclavos, departamento de Santa Rosa, no observando

cambios a lo largo de los 90 dias en que se evalué la estabilidad.

Los resultados del andlisis microbioldgico revelaron un conteo total de aerobios,
mohos y levaduras menor a 10 UFC /g asi como la ausencia de E. coli, S. aureus y
P. aeroginosa, cumpliendo asi con los pardmetros establecidos. (Ver resultados
tabla VI) Esta prueba permitié confirmar la efectividad de los conservantes y asi,

garantizar la calidad del producto.
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Para determinar si los productos elaborados mantendrian sus condiciones
originales, fueron sometidos al ensayo de estabilidad mediante la prueba de
reversibilidad, la cual fue medida mes a mes durante tres meses dentro de un
horno a temperatura de 40°C y a dos temperaturas diferentes durante los

andlisis 70°Cy 30°C.

Al inicio del estudio y durante los diferentes tiempos de evaluacién (30, 60 y 90
dias) realizado a los cosméticos, se aplicé la prueba de reversibilidad y pruebas
fisicoquimicas descritas anteriormente, en las cuales se observé que
macroscopicamente los cosméticos mantuvieron su  forma farmacéutica,
contenido neto, aspecto, color, olor, aroma, consistencia y textura. (Ver

resultados tabla IV y V) Estos pardametros fueron constantes durante el estudio.

Los resultados obtenidos durante la medicién de pH, viscosidad, tipo de
emulsién, grado de separacion, densidad relativa, se encontraron dentro de su
especificacion (Ver resultados: tabla V), lo que revela que las formulaciones de los

cosméticos mantuvieron estables durante los diferentes tiempos de andlisis.

Tras finalizar la fase de estabilidad, se procedioé con la fase de andlisis sensorial y
pruebas dermatolégicas, la cual se evalué mediante una encuesta que tenia como
principal interés el demostrar la aceptabilidad de los productos cosméticos asi
como evaluar la conservacién de las caracteristicas organolépticas y estabilidad

de los mismos.

Durante esta fase se determind que a la mayoria de las participantes les

agradaron las caracteristicas organolépticas de los cosméticos y expresaron no
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haber presentado ninguna manifestacion alérgica o algun tipo de irritaciéon al

utilizar los cosméticos (Ver Resultados: tabla VIII).

Un dato importante fue que solo el 60% de las personas evaluadas se
encontraron pendientes de la fecha de vencimiento de los productos cosméticos,
esto debido a que las personas pueden suponer que los cosméticos no requieren
una fecha de caducidad, pues no son productos de consumo y solo se utilizan de

forma externa.

Los participantes infirieron que utilizaron en su mayoria crema de manos en un
82.5%, mientras que el maquillaje liquido es el cosmético menos utilizado

representado en un 17.5%.

Actualmente se ha incrementado el uso del barro en las preparaciones
cosméticas, lo cual podria ser una fuente de explotacién para Guatemala, debido
al alto costo que representa el proceso de purificacion, su uso ha quedado
limitado. Sin embargo las participantes en un 65% infirieron haber utilizado

cosméticos que contienen barro.

Durante el estudio algunas participantes indicaron haber presentado espinillas
al inicio de su ciclo menstrual también indicaron que los productos cosméticos no

intervinieron o empeoraron esta situacion.

De los cuatro productos cosméticos el de mayor aceptacion fue la crema de
manos, ya que durante su uso las participantes reportaron haber obtenido una
sensacion agradable, en cuanto al maquillaje liquido y rubor compacto las
participantes obtuvieron una apariencia natural a su tono de piel. El cosmético

con menor aceptacién fue la mascarilla facial, esto pudo deberse a que el
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producto requeria calentamiento antes de su uso y que actualmente en el

mercado existe una amplia gama de productos de forma practica para su uso.

Para el maquillaje liquido y rubor compacto, las participantes opinaron haber
obtenido resultados satisfactorios pues les brindd una apariencia natural a su piel

asi como un color agradable.

Ninguno de las participantes reportd haber tenido alguna reaccién alérgica al uso
de los cosméticos, con lo que se pudo confirmar que el caolin del departamento

de Santa Rosa es apto para su uso en la formulacidn de productos cosméticos.

En base a los resultados obtenidos se determind que la hipdtesis nula se rechaza.
Para el control de calidad se utilizd un prueba binomial de una cola donde el
valor de P obtenido fue de 0.031, con un nivel de confianza del 95%, el valor se
encontré muy cercano al nivel de significancia (a 0.05), lo que pudo ser causa del
tamano tan pequefio de la muestra con el que se trabajé (Ver resultados: tabla
VIl), esto se pudo corroborar con la hipdtesis binomial de las pruebas de
estabilidad donde el valor de P fue 0.001, el cual se encontré mas lejano al nivel
de significancia, esto pudo deberse a que el tamano de la muestra fue mucho

mas grande (Ver resultados tabla IX y X).
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10. CONCLUSIONES

El caolin extraido del Depdsito Los Esclavos, departamento de Santa Rosa, es
una arcilla con buen potencial y cumple con las especificaciones
fisicoquimicas y de inocuidad, por lo que se utiliz6 como material para la

elaboracion de los diferentes cosméticos.

Los departamentos de Jutiapa (depdsito las caias), El Progreso (depésito el
Hato San Antonio la Paz), Chiquimula (Afloramiento Ticanli) y Santa Rosa
(depdsito Los Esclavos), demostraron ser una fuente con alto potencial para la

extraccion de caolin.

Los cosméticos elaborados, maquillaje liquido, rubor compacto, mascarilla
facial y crema de manos, demostraron mantener su estabilidad mediante la
prueba de reversibilidad, al utilizarse en su formulacién el caolin extraido del

Depdsito Los Esclavos, del Departamento de Santa Rosa.

Los cosméticos elaborados, maquillaje liquido, rubor compacto, mascarilla
facial y crema de manos cumplieron con pruebas de control de calidad y

microbioldgicas.

La mascarilla facial a base de caolin fue el cosmético con menor aceptacion

por parte de los participantes del estudio.

Las participantes que utilizaron el rubor compacto, maquillaje liquido y crema
de manos elaborados a base de caolin extraido del Depdsito Los Esclavos,

manifestaron su agrado con las caracteristicas de éstos.
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7. El costo que representd la purificacion del caolin fue muy alto, lo que

representa una desventaja para su explotacion dentro del pais.
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11. RECOMENDACIONES

Estudiar la calidad fisicoquimica del caolin de los departamentos del Occidente de
Guatemala, para determinar su potencial para uso farmacéutico, como cosméticos

y medicamentos.

Elaborar un estudio, con estrategias para implementar el uso del caolin nacional,

para la elaboracion y comercializacion de cosméticos de alta calidad.

Investigar métodos mas rdpidos y econdmicos para la purificacion del caolin

Guatemalteco.

Establecer puntos de extraccion de caolin evitando que este se encuentre cercano

a la superficie, debido a la contaminacion que representaria este muestreo.

Considerar la formulacién de distintas presentaciones de mascarillas cosméticas,

que faciliten su uso y con ello la aceptacion del consumidor.

Evaluar el costo y beneficio que representa el uso del caolin guatemalteco.

Elaborar campafias informativas para hacer conciencia al consumidor sobre la

importancia de las fechas de caducidad de los productos cosméticos.
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13. ANEXOS

ANEXO |

Ficha Técnica Caolin

Nombre de la roca,

mineral o piedra

Caolin o caolinita. Caolinita deriva de caolin que es una
deformacién de Kauling (China) un monte de donde se extraia
este mineral, cerca de Jauchu Fa.

Tipo basico

Mineral, sedimentario y metamorfico

Grupo

Minerales de arcilla.

Silicatos: el silicio y el oxigeno, los elementos mas abundantes en
la corteza terrestre, se combinan con diversos elementos
metalicos para producir silicatos.

El grupo mineral mas extenso y mas variado. Por lo general, los
silicatos son duros, transparentes o translucidos y densidad
media. Se suelen agrupar por como se disponen los atomos de
silicio y oxigeno; cada uno de los primeros esta rodeado por
cuatro de los segundos. Existen mas de 900 silicatos distintos.

Sistema cristalino /
Estructura

Monoclinico. Cristal triclinico en laminas muy delgadas, rdmbicas
o de forma hexagonal. Generalmente en masas arcillosas.

Composicion quimica

Caolinita: A|4[S|4010](OH)2

Formacién u origen

Se forma al meteorizarse los feldespatos, las micas y otros
alumosilicatos. Se produce por la naturaleza, Os.

Textura Presenta un aspecto terroso, tacto arido y casi siempre
susceptible de plasticidad cuando se le afiade agua.

Dureza 1

Densidad 2.6 g/cm’®

Color Blanco, puede tener diferentes matices en funcién del contenido
de las impurezas.

Brillo Arcilloso y perlado. Terroso mate.
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Propiedades fisicas

Es una designacién petrografica de mezclas de Caolinita, Dickita,
Nacrita y silicatos de aliumina gelatinosos puros e hidratados.
Forma parte de la familia de las arcillas y esta asociado a los
mismos procesos de formacion. Caolinita Aly[SizO10](OH),, la
Montmorillonita (Al;(OH);[Siz010]), la mica arcillosa
fundamentalmente lllita (K (OH),Al,(SisAl Oy0), y la Clorita,
Dickita, Nacrita y silicatos de alimina. La principal propiedad que
tiene la arcilla cerdmica es ser facilmente moldeable al estar
himeda y al ser calentada al expulsar el agua, se convierte en
una sustancia dura y permanente.

Usos

Es la materia prima esencial de la porcelana. Se utiliza ademas
como carga en la fabricacion del papel.

Leyenda y/o historia

La Cueva del Caolin. En un pueblo llamado Caolitan existia un rey
que era muy ambicioso y queria el tesoro que existia segun él en
una cueva, nada mas que en esta cueva habia monstruos y
fantasmas que cuidaban el tesoro. El rey mandd poner carteles
por todo el pueblo para que él pudiera sacar el tesoro de la
cueva, a cambio le daria la mano de la princesa, poseedora de
una gran belleza, por lo que muchos se interesaban en sacar el
tesoro que nunca encontraban. Una tarde soleada se presenté al
pueblo, un joven montado en su caballo de muy buen aspecto y
leyé el anuncio y decidié investigar en las cuevas, cuando se
encontraba muy adentro y no encontraba joyas ni oro, se dio
cuenta de que habia unos montones de piedras y rocas de
aspecto brillante; asi que decidid llevarselas al rey, de algo
servirian. Al ver aquellas piedras, el rey quedd impresionado,
porque asegurd que servirian para la fabricacion de platos,
jarrones, y cosas que venderian por todo el mundo, y asi lo
hicieron, obteniendo una gran riqueza. En agradecimiento, el rey
otorgd al joven la mano de la princesa, se casaron y vivieron
felices en el castillo.

Observaciones
particulares

En Venezuela todos los depdsitos comerciales de caolin se ubican
a lo largo de una extensa zona de Bolivar nororiental, asociados
con rocas precambricas intensamente meteorizadas vy
lateritizadas. Su produccién se ha mantenido estable; cerca de 3
millones de toneladas métricas.

Fuente: Colin Ficha Técnica 2004
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ANEXO Il

Caolin
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos
Octava Edicidn

Aproximadamente H,AL,SiO8
Aproximadamente H,AL,SiOg  H,0

Es un silicato de aluminio hidratado pulverizado libre de particulas y la mayoria de sus

impurezas por lavado y secado.

DESCRIPCION. Polvo blanco o ligeramente amarillo, o aglomerados suaves. Cuando se

humedece con agua presenta un color ligeramente gris.

SOLUBILIDAD. Insoluble en agua, en acidos diluido y en soluciones de alcalis.

ENSAYO DE IDENTIDAD. MGA 0511. En una capsula de porcelana, mezclar 1 g de la
muestra con |0 mL de agua y 5 mL de acido sulfurico. Evaporar la mezcla hasta que se ha
removido el exceso de agua y continuar calentando el residuo hasta aparicion de humos
densos blancos de triéxido de azufre. Enfriar y agregar con precaucion 20 mL de agua, ca-
lentar a ebullicion durante varios minutos vy filtrar. El residuo gris en el filtro es silice

impuro. El filtrado da reaccién positiva a las pruebas de identidad para aluminio.

IMPUREZAS ORGANICAS VOLATILES. MGA 0500, Método U. Cumple los requisitos.

SUSTANCIAS SOLUBLES-EN ACIDO. No mas del 2,0 por ciento. Digerir 1 g de la muestra
con 20 mL de solucién de acido clorhidrico 3 N, durante 15 min vy filtrar. Evaporar a
sequedad |0 mL del filtrado e incinerar a 600°C durante 30 min. El residuo no pesa mas de

10 mg.
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CARBONATO. Mezclar 1 g de la muestra con 10 mL de agua y 5 mL de acido sulfurico. No

se produce efervescencia.

HIERRO. En un mortero, triturar 2 g de la muestra con 10 mL de agua y agregar 500 mg de

salicilato de sodio. La mezcla adquiere un ligero tinte rojizo.

PERDIDA POR IGNICION. MGA 0670. No mas del 15,0 por ciento. Incinerar entre 550°C y
600°C.

PLOMO. MGA 0721. No mads de 10 ppm. Pasar 1 g de la muestra a un tubo de centrifuga
agregar 10 mL de solucion de acido nitrico 1 N y digerir durante 1 h en bafio de agua.
Centrifugar hasta que los soélidos se separen completamente, vaciar el liquido
sobrenadante a un matraz volumétrico de 100 mL. Agregar a la muestra (en el tubo) 5 mL
de solucién de acido nitrico 1 N, mezclar y digerir durante 15 min en bafo de agua;
centrifugar, reunir el liquido sobrenadante en el matraz volumétrico y llevar al aforo con
agua. Una porcion de 50 mL de la solucidn resultante contiene no mas de 5 ug de plomo
cuando se procede como se indica en el MGA 0721. Emplear 3 mL de SR de citrato de
amonio, 1 mL de SR de cianuro de potasio y 500 uL de solucion de clorhidrato de

hidroxilamina.

LIMITES MICROBIANOS. MGA 0571. Libre de E. coli.

CONSERVACION. En envases bien cerrados y en lugar seco.
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ANEXO Il

Toxicidad de Arsénico, Plomo y Mercurio

ARSENICO

El arsénico es acumulable en el organismo por exposiciéon crénicay superados ciertos
niveles de concentracidon. Puede ocasionar afecciones como alteraciones de la piel
(relajamiento de los capilares cutdneos y la dilataciéon de los mismos), lesiones dérmicas
(neoplasias de piel), vasculopatias periféricas ("enfermedad del pie negro"), ademds de
enfermedades respiratorias; neuroldgicas (neuropatias periféricas), cardiovasculares y
diversos tipos de cancer (pulmodn, rincén, higado, vejiga y de piel).
Hay dos formas principales de arsénico:
e Arsénico inorgdnico: arsénico combinado con oxigeno, cloro o sulfuro que se
encuentra en el ambiente
e Arsénico organico: arsénico combinado con carbono e hidrégeno que se encuentra
en animales y plantas

El arsénico inorgdnico suele ser mas perjudicial que el arsénico organico.

Los limites aceptables de ingestion oral de las impurezas de arsénico incluyen 0,1 ppm en
los alimentos (Health Canadd) a 3 ppm en los suplementos nutricionales (USP). La EPA de
los EE.UU. ha establecido una dosis de referencia de 0,3 u / kg de peso corporal / dia para
el arsénico. La OMS provisional ingesta diaria tolerable (IDTP) para el arsénico inorgdnico

es de 2 ug / kg de peso corporal / dia.
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PLOMO

El plomo ejerce efectos negativos sobre numerosos drganos y sistemas, incluyendo el
sistema nervioso central (SNC), los riflones y en el hematopoyético (sangre) del sistema. La
exposiciéon al plomo es normalmente mayor en los nifios, que también son mas
susceptibles a los efectos del plomo que los adultos. Los nifios estan particularmente en
riesgo de los efectos adversos sutiles de la exposicion crdnica a dosis bajas de plomo, al
igual que las mujeres embarazadas y los fetos. La identificacion de las relaciones causales
entre la exposicidon y los efectos se complica por el tiempo transcurrido entre el momento
de la exposicion al plomo y la aparicion de efectos. La absorcién cutdnea de plomo
inorganico se ha demostrado en animales y seres humanos, sin embargo, pocos estudios
han proporcionado estimaciones cuantitativas de la absorcidn cutanea y la contribucién
de la ingesta cutdanea a la carga corporal de plomo). La absorcién de plomo a través de la
piel sélo se ha medido con precisidn de los compuestos orgdnicos de plomo. La exposicién
al plomo en los cosméticos ya se produjo por el uso de tinte progresista preparaciones
para el cabello que contienen acetato de plomo, sin embargo, el acetato de plomo estd

prohibido el uso de este tipo en Canada.

Las Directrices de ingesta oral de impurezas de plomo incluyen: 0,1 ppm (la FDA de EE.UU.
para el caramelo) a 10 ppm (USP para suplementos nutricionales). La Organizaciéon
Mundial de la Salud (OMS) ha establecido 25 microgramos de plomo por kilogramo de
peso corporal por semana, como una ingesta semanal tolerable provisional (ISTP) para los
nifios. La Salud Natural Health Products Directorate (NHPD) establecid los limites de

plomo en productos aplicados a la piel a 10 ppm (NHPD compendio de monografias).
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MERCURIO

La literatura sobre los efectos en la salud del mercurio es amplia. La mayoria de la
literatura se centra en los efectos después de la exposicién por inhalacién de vapores de
mercurio metdlico y la exposicion oral de los compuestos de mercurio inorganico y

organico.

Existe poca informaciéon sobre los efectos adversos tras la exposicion cutanea a los

unglientos y cremas que contienen compuestos inorganicos de mercurio.

La forma de mercurio juega un papel en la cantidad y se absorbe por via cutdnea o por via
oral. El mercurio orgdnico es mas preocupante que el mercurio inorganico, sin embargo,
todas las formas de mercurio se absorben por la piel y las mucosas y la exposicidon
dérmica, puede dar lugar a toxicidad sistémica. Para la poblaciéon general, la principal via
de exposicidon al mercurio es la ingestion de la dieta. Los compuestos de mercurio pueden
causar reacciones alérgicas, irritacion de la piel, o los efectos adversos sobre el sistema
nervioso. Los sintomas clinicos de la sobre exposiciéon al mercurio incluyen temblores,
debilidad, pérdida de memoria, la dermatitis y la funcién renal alterada, con la forma de

mercurio suelen determinar los sintomas especificos.

La OMS ha establecido una ingesta diaria tolerable provisional de 2 ug / kg de peso
corporal / dia para el mercurio total y una ingesta tolerable semanal provisional de 0,0016
microgramos por kilogramo de peso corporal para el mercurio organico. Un limite de 3
ppm se ha establecido para los suplementos. El timerosal, una sal de mercurio, es
aceptable para su uso como conservante en los cosméticos para los ojos en los EE.UU.,

con un limite de 65 ppm de mercurio.
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INFORME

Los respectivos Comités Técnicos de Normalizacion y de Reglamentacion Técnica a
través de los Entes de Normalizacion y de Reglamentacion Técnica de los Paises de la
Region Centroamericana y sus sucesores, son los organismos encargados de realizar el
estudio o la adopcion de los Reglamentos Técnicos. Estan conformados por
representantes de los sectores Académico, Consumidor, Empresa Privada y Gobierno.

Este documento fue aprobado como Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA
71.03.45:07, Productos Farmacéuticos. Cosméticos. Verificacion de la Calidad, por los
Subgrupos de Medidas de Normalizacion y de Medicamentos v Productos Afines de los
Paises de la Region Centroamericana. La oficializacion de este reglamento técnico,

conlleva la ratificacion por el Consejo de Ministros de Integracion Economica de
Centroamérica (COMIECO)

MIEMBROS PARTICIPANTES DEL SUBGRUPO DE MEDICAMENTOS Y
PRODUCTOS AFINES

Por Guatemala
Ministerio de Salud Piablica y Asistencia Social
Por El Salvador

Ministerio de Salud Pablica y Asistencia Social
Conscjo Superior de Salud Publica

Por Nicaragua
Ministerio de Salud
Por Honduras
Secretaria de Salud
Por Costa Rica

Ministerio de Salud

3%
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1. OBJETO
Este reglamento tiene por objeto establecer las prucbas analiticas de control que deben

ser evaluadas para comprobar la calidad de los cosméticos y asegurar a la poblacién que
manticnen sus caracteristicas de acucrdo a sus especificaciones.

2. AMBITO DE APLICACION

Las disposiciones de este reglamento son de aplicacidn para todos los cosméticos
importados y fabricados en los paises de la region Centroamericana,

3. DOCUMENTOS A CONSULTAR

RTCA 71.04.36:07 Productos Cosméticos. Etiquetado.

4. DEFINICIONES

4.1  Autoridad reguladora: Entc rcsponsable del Registro Sanitario y/o Vigilancia
Sanitaria de cada pais Centroamericano.

4.2  Cosmético: Es toda sustancia o preparado destinado a ser puesto en contacto con
las diversas partes superficiales del cuerpo humano (epidermis, sistemas piloso y capilar,
ufias, labios y drganos genitales externos) o con los dientes y las mucosas bucales, con cl
fin exclusivo o principal de limpiarlos, perfumarlos, modificar su aspecto y corregir los
olores corporales y/o protegerlos o mantenerlos en buen estado.

Los productosde higiecne personal sc consideran cosméticos.

4.3 Ingrediente activo: Toda sustancia o mezcla de sustancias que tengan alguna
actividad cosmética especifica.

5.  EVALUACION TECNICA

5.1 Etiquetado
Debe cumplir con el RTCA 71.04.36:07 Productos Cosméticos. Etiquetado.

5.2 Pruebas y Especificaciones
En todos los cosméticos, s¢ debe evaluar:

5.2.1 Caracteristicas organolépticas (aspecto, sabor, colory olor)
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5.2.2 Pruebas fisicas:
a) pH
b) Densidad (cuando aplique)
¢) Viscosidad (cuando aplique)

5.2.21 Cuando el fabricante efectiie otras pruebas fisicas debe declararlas.

5.2.2.2 Las especificaciones de las pruebas fisicas serdn de acuerdo a las caracteristicas
propias de cada forma cosmética y lo establecido por el fabricante.

5.2.2  Pruebas quimicas:

Se deben efectuar pruebas identificacién y de contenido de ingredientes activos y el de
aquellas sustancias quimicas restringidas, cuando aplique, que figuran en la ultima
version del documento denominado “Texto consolidado CONSLEG: 197610768. Anexo
II1. Producido por el sistema CONSLEG de la Oficina de Publicaciones Oficiales de las
Comunidades Europeas”. Las especificaciones a cumplir se encuentran establecidas en
dicho documento.

5.2.3 Pruebas microbiolégicas:

5.2.3.1 Limites microbianos

Deben efectuarse a todos los cosméticos, excepto a los que no sean susceptibles a la
contaminacién microbiologica por la propia naturaleza del cosmético (ej. Perfumes con

alto contenido de alcohol, productos con mas de 10% de clorhidrato de aluminio,
productos oleosos, productos con base de cera, productos que contiene perdxidos).

Tabla 1. Especificacion de Limites microbianos.
Expresados en UFC/g o UFC/cm’

PRODUCTO DETERMINACION ESPECIFICACION
Recuento Total de Mesdfilos aerobios <107
Para Bebé
Recuento Total de Mohos y Levaduras <10
. . . 2
Para el contorno de Recuento Total de Mesdfilos aerobios no mas de 5x10
ojos Recuento Total de Mohos y Levaduras <10
Recuento Total de Mesdfilos aerobios <10
Todos los otros
Recuento Total de Mohos y Levaduras <10
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Tabla 2. Especificacién de microorganismos patégenos.

MICROORGANISMO ESPECIFICACION
Staphylococcus aureus Ausente
Escherichia coli Ausente
Pseudomonas aeruginosa Ausente

6. BIBLIOGRAFIA

¢ The United States Pharmacopeia 29 and The Nacional Formulary 24. Twenty-
eigth Edition. The United States Pharmacopeial Convention Inc. USA. 2006.

¢ CTFA Technical Guidelines. Microbiology Guidelines. Washington, D.C., USA.

November 2001.

¢ Texto consolidado, CONSLEG: 19761.0768. Producido por el sistema CONSLEG
de la Oficina de Publicaciones Oficiales de las Comunidades FEuropeas.

15/10/2003. Numero de paginas 86.

7. VIGILANCIA Y VERIFICACION

La vigilancia y verificacién de este reglamento técnico comresponde a la Autoridad

Reguladora de cada pais.
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Anexo A
(Normativo)

CANTIDAD DE MUESTRAS REQUERIDAS PARA LA VERIFICACION DE LA CALIDAD DE LOS

COSMETICOS
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Cantidad
Ne Grupo
Muestra | Contramuestra Total
1 Jabones 4 4 8
2 Productos para bafio de inmersidn (sales, espumas, ete.) 4 4 8
3 Productos para el cabello v el cuero cabelludo 4 4 8
4 Productos desodorantes y antitranspirantes 4 4 8
5 Productos para la higiene dental y bucal 4 4 8
6 Productos para después del afeitado 4 4 8
7 Productos depilatorios 4 4 8
3 Cremas, emulsiones, lociones, geles y aceites perfumadas 4 4 g
0 no

9 Mascarillas corporales o faciales 4 4 8
10 Productos para maquillar y desmaquillar 4 4 8
11 Productos para ufias y cuticula 4 4 8
12 Productos para el arca de los ojos 5 5 10
13 Productos blogqueadores y bronceadores 4 4 8
14 Perfumes, aguas de tocador, aguas de colonia 4 4 8

NOTA 1. 81 la cantidad de muestra solicitada para el analisis no es equivalente a 10 g 6 10 mL de masa total se

requerird de un mayor niimero de unidades del producto para completar dicha cantidad.
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CAOLIN/DEPARTAMENTO PUNTOS DE MUESTREO PUNTOS DE MUESTREO
PROVENIENTE 1 1 2 2 3 3 4 4
Jutiapa Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple
Santa Rosa Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple
El Progreso Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple
Chiquimula Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple | Cumple
Fuente: Datos Experimentales
ANEXO VI
Andlisis Metales Pesados (n:16)
No. 023 LABORATORIO DE INVESTIGACION
QUIMICA Y AMBIENTAL LIQA
s
INFORME DE ANALISIS FISICOQUIMICO
RESULTADOS
| METALES
Codigodel  Codigodel - x 1r  Br
USUARIO uoa As Hg Pb
 mg/g ' mg/Kg  malKg
1. | C1-Sta. Rosa 23-01 ND | 1.01 | ND
2. | C2-Sta. Rosa 23-02 ND | ND | ND
3. C3-Sta. Rosa 23-03 ND | ND | ND
4. | C4 - Sta. Rosa 23-04 ND ND ND
5. | C1-Chiquimula | 23-05 17| ND | ND
6. | C2 - Chiquimula 23-06 ND ND ND
7. | C3 - Chiquimula | 23-07 ND | 0.52 | ND
8. | C4 - Chiguimula 23-08 116 ND ND
9. | C1-ElProgreso | 23-09 10.7| ND ND
10. | C2 - El Progreso | 23-10 74| ND ND
11. | C3-El Progreso |  23-11 37.3| ND ND
12. | C4-ElProgreso | 23-12 30.7 | ND ND
13. | C1 - Jutiapa 23-13 31| ND ND
14. | C2- Jutiapa 23-14 ND | ND [ ND
15. | C3 - Jutiapa 23-15 13| ND ND
16. | C4 - Jutiapa 2318 ND | ND | ND
Observaciones:

Métodos utilizados

Para la digestion acida asistida por microondas se ufilizd el método: SK-EN-13 Application Note. Milestione. Italia (2010). “EPA
3051". Método oficial de la Agencia de Proteccién Ambiental de los Estados Unidos (US-EPA), para la extraccion de metales
disponibles.

La determinacion de Arsénico esta basada en: “3114 C. Continuous Hydride Generation Atomic Absorption Method”. Standard
Methods for the Examination of water and wastewater. 20th Edition. (1998). APHA-AWWA-APCF. Limite de cuantificacion
calculado para este ensayo: 0.60 mg As /Kg de muestra.

La determinacion de Plomo esta basado en: ‘3111 B. Direct Air Acetylene Flame Method™. Standard Methods for the Examination
of water and wastewater. 20th Edition. (1998). APHA-AWWA-APCF. Limite de cuantificacion calculado para este ensayo: 17 mg Pb
[Kg de muestra.

La determinacion de Mercurio esta basada en: “3115 B. Continuous Cold Vapor Atomic Absorption Method”. Standard Methods for
the Examination of water and wastewater. 20th Edition. (1998). APHA-AWWA-APCF. Limite de cuantificacion calculado para este
ensayo: 0.34 mg Hg /Kg de muestra.

ND: No detectado (Posible concentracion por debajo del limite de cuantificacion).

Los valores de los resultados estan dados en funcién de un tnico valor experimental.

LABORATORIO DE INVESTIGACION QUIMICA Y AMBIENTAL
01/08/2011 2 Primer piso. Edificio T-12, Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia
Universidad de San Carlos de Guatemala
& 00 (502) 24189412, & http:/iga-usac.blogspot.com/

Pagina 2 de 2




ANEXO VII

Control de Calidad de Caolin / Pardmetros Fisicoquimicos (n:18)
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PARAMETRO ESPECIFICACION REPETICION
1 2
A temperatura ambiente: Color Natural/Cumple Natural/Cumple
natural
Color A temperatura 105°C: Color natural Natural/Cumple | Natural/Cumple
A temperatura @ 1000°C: Color Calcinado/Cumple | Calcinado/Cumple
calcinado
pH Ligeramente acido (5-6) 5.8 5.2
Tamaiio de Particula Particula:
Muy gruesa pasa <20%. Gruesa pasa 74.8% 82.5%
< 40%. Semi-gruesa pasa <60%. Fina Particula Fina Particula
pasa < 80%. Muy fina pasa < 99% Fina
Cuanto mas bajo sea el contenido de
Plasticidad silice y mas alto el de alumina, la Regular Buena
arcilla serd mas plasticay se
calcificara como: Mala, Regular,
Buena, Muy buena, Excelente
La altura de la emulsién suspendida
Sedimentacioén en el liquido representa el rango de 30mL 45mL
(10-50mL)
Porosidad La diferencia en peso es el agua 88.4% 90.3%
absorbida.
Contenido de El contenido de humedad varia (6 a 6.4% 6.4%
Humedad 10%)
Perdida por Ignicién El porcentaje de perdida varia (6 a 7% 8%
14%)

Peso Especifico El peso especifico es de 2.6 2.61 2.59
Perdida por No pierde mas del 15% de su peso 8% 10%
incineracion

Sustancias Solubles No dejan mas de 10mg de residuo 1.67% 1.95%
en acido (2.0%)
Carbonatos No se produce efervescencia Cumple Cumple
Poder de Absorcién 0.0019716g de 0.0020462¢g
aceite absorbidos de aceite

(aceite de Linaza)

Se reporta como gramos de aceite

absorbidos por 100g de muestra para 4g mx absorbidos para
utilizada 4g mx utilizada
Grado de El volumen inicial se aproxima a 1ml 1ml 1ml
Hinchamiento
Poder de Adsorcion | Se reporta como gramos de keroseno 0.1769¢g 0.201g

(Kerosene)

absorbido por 100g de muestra
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mayor al 100% de su peso

Absorcién de Agua La absorcidn de agua de las arcillas es 96.58% 97.24%

Fuente: Datos Experimentales

ANEXO VIII
Calculos Requeridos para

Control de Calidad de Caolin / Parametros Fisicoquimicos

Y Control de Calidad de Cosméticos

Tamano de particula

e PRIMERA PRUEBA

% Muestra que pasa por el tamiz: 74.8

Peso de 100g de caolin

% Muestra que no pasa por el tamiz: 20.2

Peso de 100 g de caolin

% de rendimiento: 74.8% + 20.2% =

e SEGUNDA PRUEBA

% Muestra que pasa por el tamiz: 82.5

Peso de 100g de caolin

% Muestra que no pasa por el tamiz: 13.6

Peso de 100 g de caolin

% de rendimiento: 82.5% + 13.6% =

x100 = 74.8%

x100 =20.2%

95%

x100 = 82.5%

x100 =13.6%

96%




Porosidad

e PRIMERA REPETICION

% de porosidad=

e SEGUNDA REPETICION

% de porosidad=

Perdida por Ignicién

e PRIMERA REPETICION

16.55

35.71

17.90

38.41

X100 =46.34 %

X 100 =46.60 %

% pérdida por ignicién= 38.679 —29.8651 X 100

38.749 — 29.8651

(8.8839 -8.8139) X100 = 7%

e SEGUNDA REPETICION

% pérdida por ignicién= 38.768 —29.8550 X 100

38.848 — 29.8550

(8.993 -8.913) X100 = 8%

126



127

Peso Especifico

e PRIMERA REPETICION

Peso especifico = peso picndmetro caolin — peso picndmetro vacio

Peso picndmetro agua — peso picnémetro vacio

Peso especifico = 60.7762 —42.0201 = 2.6146
49.1937-42.0201

e SEGUNDA REPETICION

Peso especifico = 60.7692 —42.0201 = 2.5919
49.2537 -42.0201

Perdida por Incineracion

e PRIMERA REPETICION

% pérdida por incineracion= 36.1054 — 28.0463 X 100

36.1902 - 28.0463
(8.1339 -8.0591) X100 = 8%

e SEGUNDA REPETICION

% pérdida por incineraciéon= 35.9634 — 27.3633 X 100

36.0682 —27.363
(8.7049 -8.6001) X100 = 10%



Sustancias solubles en acido
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Muestra 1

Muestra 2

16.7 mg

19.5 mg

e PRIMERA REPETICION

% Sustancias Solubles en acido
1000mg
16.7mg

100%
?X=1.67%

e SEGUNDA REPETICION

1000mg
19.5mg

100%
? X=1.95%

e PRIMERA REPETICION

Densidad Aceite Linaza: a 20°C: 0.93

mL de aceite* 0.93 g/mL: gramos de aceite

Grado de hinchamiento: gramos de aceite/100g de muestra

mL utilizados de aceite= 5.3 mL para que se aglomerara el caolin

5.3 mL * 0.93g = 4.929g de aceite

mL

4.929g =0.04929g grado de hinchamiento

100gmx
0.04929¢g 4g mx
X=1.23225g 100g mx

1.23225g * 100% = 123.225%



e SEGUNDA REPETICION

Densidad Aceite Linaza: a 20°C: 0.93

mL de aceite* 0.93 g/mL: gramos de aceite

Grado de hinchamiento: gramos de aceite/100g de muestra

mL utilizados de aceite= 5.4 mL para que se aglomerara el caolin

5.5 mL * 0.93g =5.115g de aceite
mL

5.115g =0.05115g grado de hinchamiento

100gmx
0.05115g 4g mx
X=1.27875g 100g mx

1.27875g * 100% = 127.875%

Poder de Adsorcion (Kerosene)

e PRIMERA REPETICION
Densidad del Keroseno: 0.804g/ml

22 ml * 0.804g/ml = 17.69 g de keroseno usado
17.69g/100g= 0.1769g

e SEGUNDA REPETICION

Densidad del Keroseno: 0.804g/ml
25 ml * 0.804g/ml = 20.01 g de keroseno usado

20.01g/100g= 0.201g
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Absorcién de Agua

e PRIMERA REPETICION

% Agua Absorbida: 42.0145 =96.58%

43.5018

e SEGUNDA REPETICION

% Agua Absorbida: 44.8714 =97.24%

46.1419

ANEXO IX

Prueba de Viscosidad

En un viscosimetro LVT

DIAL* FACTOR* 1.110(FAC TOR DE CORRECION tesis Mauricio Quevedo) = CPS

e VISCOSIDAD MASCARILLA
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PARAMETROS REPETICIONES DIAL Cps (LIMITE 7,000-13,000)
TeC 25°C Toma 1l 52.2 11,588.4
Aguja No. 4 Toma 2 50 11,100
Rev./min 30 Toma 3 52 11,544
Factor 200 Toma 4 49.5 10,989
Toma 5 50.8 11,277.6
Promedio 11,299.8

Fuente: Datos Experimentales

Viscosidad toma 1=52.2*200*1.110=11,588.4 cps
Viscosidad toma 2 =50%200*1.110=11,100 cps
Viscosidad toma 3 =52*200%1.110=11,544 cps
Viscosidad toma 4 =49.5*200*1.110=10,989 cps
Viscosidad toma 5 =50.8*200*1.110=11,277.6 cps



e VISCOSIDAD MAQUILLAIJE
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PARAMETROS REPETICIONES DIAL Cps (LIMITE 7,000-13,000)
TeC 25¢C Tomal 35.3 7,836.6
Aguja No. 4 Toma 2 37.8 8,391.6
Rev./min 30 Toma 3 39.00 8,658
Factor 200 Toma 4 37.5 8,325
Toma 5 39.10 8,680.2
Promedio 8,378.28

Fuente: Datos Experimentales

Viscosidad toma 1 =35.3*200*1.110=7,836.6 cps
Viscosidad toma 2 =37.8*%200*1.110=8,391.6 cps
Viscosidad toma 3 =39.00*200*1.110=8,658cps
Viscosidad toma 4 =37.5 *200*1.110=8,680.2cps
Viscosidad toma 5 =39.10*200*1.110=8,378.28 cps

e VISCOSIDAD CREMA DE MANOS

TeC 25°C Toma 1 57.2 12,698.4
Aguja No. 4 Toma 2 57.4 12,742.8
Rev./min 30 Toma 3 56.8 12,609.6

Factor 200 Toma 4 57.9 12,853.8

Toma s 58.1 12,898.2
Promedio 12,760.56

Fuente: Datos Experimentales

Viscosidad toma 1=57.2*200*1.110=12,698.4 cps
Viscosidad toma 2 =57.4*200*1.110=12,742.8 cps
Viscosidad toma 3 =56.8%*200*1.110=12,609.6 cps
Viscosidad toma 4 =57.9*200*1.110=12,853.8 cps
Viscosidad toma5=58.1*200*1.110=12,898.2 cps
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ANEXO X

Prueba Microbiolégicas (n:9)

PBX: (602) 2411-56454

. - - 4 FAX: (502) 2433-6716
irreersricr e tica, s- o FAX Créditos: (502) 2433-67

FAX Compras: (602) 2433-6

No de Muestra: 18

Dirigido a: Julieta Palma

Empresa: Personal

Nombre del producto: Caolin provinente de Santa Rosa
Presentacién: Polvo Blanco

No de Lote N/A

Fecha de ingreso: 09/06/2011
Inicio de Analisis: 09/06/2011

Analisis Resultado Dimensional

Caldo Lactosado,
1. Identificacion de E. coli Ausencia Agar MacConkey
48 horas a 35 °C

+Método de referencia USP 34

Lionel Alonso
Analista de microbiologia

Carretera Roosevelt Km. 15.5, 0-80 zona 2 de Mixco, Guatemala, C.A. - www.infasa.net
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LABORATORIO DE ANALISIS INDUSTRIAL
SERVICIOS QUIMICOS Y MICROBIOLOGICOS — INFORME DE ANALISIS

No. Informe 2012-01-230

Nombre o Marca:

Lote o Identificacion:
Recipiente/empaque:
F.Recibida:

Fabricante 6 Remitente:

ANALISIS

MICROBIOLOGICO
Conteo total aerobico:

Mohos y Levaduras:

Rubor , -
R F.Manufactura: NO APLICA
Envase vidrio estéril F.Vencimiento: NO APLICA
24/01/2012 Cantidad: 2x50qg
Ana Gabriela Palma

ESPECIFICACIONES RESULTADO

Sumatoria de canteo total aerobico y ~ Menor a 10 UFC/g
mohos y levaduras, no mayor a 100

UFC/a,

Sumatoria de conteo total aerobicoy ~ Menor a 10 UFC/qg
mohos y levaduras, no mayor a 100

UFC/qg,

Farmacopea Britanica BP-2,002

Cateqoria 2, para uso topico

REFERENCIAS y METODOS

Farmacopea de los Estados Unidos o2 América USP
Pruebas de Limites Microbianos <61=

Fecha de Impresion:  30/01/2012 RT: M-1/12

Analista(s): CUmul

OBSERVACIONES:

Los resultados se refieren a la muestra tal como fue entregada.

Dictamen: CUMPLE

Firma y Sello;

Page 1 ol |

[¥]

Av. Cementerio Las Flores 11-66, Zona

7 de Mixco, Los Pinos + Tels.:2434-5930, 2434-6030 - Fax:2460-6241 - Guatemala, C. A.
www,serquim.com ¢ info@serquim.com
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LABORATORIO DE ANALISIS INDUSTRIAL
sERVICTOS QuiMIicos yMicrRosioLocicos INFORME DE ANALISIS

No. Informe

Nombre o Marca:
Lote o Identificacion:
Recipiente/empaque:
F.Recibida:

Fabricante 0 Remitente;

ANALISIS

MICROBIOLOGICO
Conteo Total Aerdbico:

Mohos y Levaduras:

2012-01-126

Mascarilla , -

10/01/2012 F.Manufactura: NO APLICA
Envase plastico blanco F.Vencimiento: NO APLICA
13/01/2012 Cantidad: 1x20g
Ana Gabriela Palma

ESPECIFICACIONES RESULTADO

Sumatoria de conteo total aerobico y Menor a 10 UFC/g
mohos y levaduras, no mayor a 100
UFC/g,

Sumatoria de conteo total aerobico y
mohos y levaduras, no mayor a 100
UFC/g

British Pharmacopoeia BP-2,002
Categoria 2, para uso topico

Menor a 10 UFC/g

REFERENCIAS y METODOS

Pruebas de Limites Microbianos <61>
United States Pharmacopeia USP 30

Fecha de Impresién:
Analista(s): CUmul

OBSERVACIONES:

19/01/2012 RT:

M-1/12

Los resultados se refieren a la muestra tal como fue entregada.

Dictamen: CUMPLE

Firma y Sello

it Page 1 of 1

Av. Cementerio Las Flores 11-66, Zona 7 de Mixco, Los Pinos * Tels.:2434-5930, 2434-6030 « Fax:2460-6241 + Guatemala, C. A.

www.serquim.com ¢ info@serquim.com



SERQUIM

LABORATORIO DE ANALISIS INDUSTRIAL
sERVICIOs QuiMicos Y microsioLocgicos  INFORME DE ANALISIS

No. Informe 2012-01-128

Nombre o Marca:
Lote o Identificacion:
Recipiente/empaque:
F.Recibida:

Fabricante 6 Remitente:

ANALISIS

MICROBIOLOGICO
Conteo Total Aerdbico:

Mohos vy Levaduras:

Maquillaje , -

- F.Manufactura: NO APLICA
Envase plastico blanco F.Vencimiento: NO APLICA

13/01/2012 Cantidad: 1x20g

Ana Gabriela Palma

ESPECIFICACIONES RESULTADO

Sumatoria de conteo total aerahico y Menor a 10 UFC/g
moehos y levaduras, no mayor a 100

UFC/g,

Sumatoria de conteo total aerobico y Menor a 10 UFC/g
mohos vy levaduras, no mayor a 100

UFC/qg,

British Pharmacopoeia BP-2,002

Categoria 2, para uso topico

135

REFERENCIAS y METODOS

Pruebas de Limites Microbianos <61>
United States Pharmacopeia USP 30

Fecha de Impresién:  18/01/2012 RT: M-1/12

Analista(s): CUmul

OBSERVACIONES:
Los resultados se refieren a la muestra tal como fue entregada.

Dictamen: CUMPLE

Page 1 of 1

Av. Cementerio Las Flores 11-66, Zona 7 de Mixco, Los Pinos * Tels.:2434-5930, 2434-6030 » Fax:2460-6241 + Guatemala, C. A.

www.serquim.com ¢ info@serquim.com
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SERQUIM

LABORATORIO DE ANALISIS INDUSTRIAL
SERVICIOS QuIMICOS YmicrRoBioLocicos INFORME DE ANALISIS

No. Informe 2012-01-127

Nombre o Marca: Crema , -
Lote o Identificacion: - F.Manufactura: NO APLICA
Recipiente/empaque: Envase plastico blanco F.Vencimiento: NO APLICA
F.Recibida: 13/01/2012 Cantidad: 1x20g
Fabricante 6 Remitente: Ana Gabriela Palma
ANALISIS ESPECIFICACIONES RESULTADO
MICROBIOLOGICO
Conteo Total Aerdbico: Sumatoria de conteo total aerobico y ~ Menora 10 UFC/g

mohos y levaduras, no mayor a 100

UFC/g,
Mohos vy Levaduras: Sumatoria de conteo total aerobico y Menor a 10 UFC/g

mohaos vy levaduras, no mayor a 100

UFC/g,

British Pharmacopoeia BP-2,002
Categoria 2, para uso tdpico

REFERENCIAS y METODOS

Pruebas de Limites Microbianos <61>
United States Pharmacopeia USP 30

Fecha de Impresion:  19/01/2012 RT: M-12/1
Analista(s): CUmul

OBSERVACIONES:
Los resultados se refieren a la muestra tal como fue entregada.

Dictamen: CUMPLE

Firma y Sello:

Page 1 of 1

Av. Cementerio Las Flores 11-66, Zona 7 de Mixco, Los Pinos + Tels.:2434-5930, 2434-6030 + Fax:2460-6241 + Guatemala, C. A.
www.serguim.com ¢ info@serquim.com
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Universidad de San Carlos de

Guatemala
1
Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia
Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos
y Microbiolégicos LAFYM
Informe de Resultados de Anlisis Microbiolégico en Cosméticos
No. de ingreso: 800 No. De muestra: | (una)
Ingreso: 10/05/12
Dirigido a: Angela Osorio Inicio de andlisis: 10/05/12
Nombre del producto: Crema Reporte final: 16/05/12
Presentacion: Crema
Lote: Sin nimero de lote
Andlisis Resultado Dimensional RTCA 71.03.45:07
BN . Sin dimensionales (Caldo Lactosado, :
Escherichia coli Ausencia Agar McK , 4 dias/32.5 + 2.5°C) Ausencia
i . Sin dimensionales (Caldo Lactosado, .
Salmonella typhi Ausencia Agar BPLS, 4 dias/32.5 + 2.5°C) Ausencia
. Sin dimensionales (Caldo Tripticasa .
Staphylococcus aureus Ausencia soya, Agar VI, 4 dias/32.5 + 2.5°C) Ausencia
Sin dimensionales (Caldo Tripticasa
Pseudomonas aeruginosa Ausencia soya Agar Cetrimida, 4 dias/32.5 + Ausencia
2.5°C)

CONCLUSION:
La muestra recibida y analizada en el laboratorio, satisface los criterios microbioldgicos.

*Métodos de Referencia: Pharmacopea USP, afio 2,007
Limites microbioldgiocs: RTCA/Reglamento téenico centroamericano
*Prohibida la parcial o total reproduccion por el ¢liente u otra persona, sin la debida autorizacion escrita por parte del

laboratorio LAFYM
*Estos informe pertenecen Gnica y exclusivamente a la muestra descrita, tal y como fue recibida en el laboratorio.

QUIMICA BIOLOGA

Col. 2323
¥ Hsmmulwggs 3
5 Yy %
; MERO&%EG'COS £ 3 Calle 6-47 zona 1
" PROGRAMAEDC. 5 TeleFax: 22531319

lafymusac@intelnett.com



Universidad de San Carlos de

Guatemala

Facultad de Cieneias Quimicas y Farmacia

Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos

y Microbiologicos LAFYM
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Informe de Resultados de Andlisis Microbiolégico en Cosméticos

No. de ingreso: 80 1

No. De muestra: | (una)
Ingreso: 10/05/12

Inicio de anélisis: 10/05/12
Reporte final: 16/05/12

Dimensional

RTCA 71.03.45:07

Dirigido a: Angela Osorio
Nombre del producto: Mascarilla
Presentacion: Crema
Lote: Sin nimero de lote
Anilisis Resultado
Escherichia coli Ausencia
Salmonella typhi Ausencia
Staphylococcus aureus Ausencia
Pseudomonas aeruginosa Ausencia

Sin dimensionales (Caldo Lactosado,
Agar McK , 4 dias/32.5 +2.5°C)

Sin dimensionales (Caldo Lactosado,
Agar BPLS, 4 dias/32.5 + 2.5°C)

Sin dimensionales (Caldo Tripticasa
soya, Agar VI, 4 dias/32.5 + 2.5°C)
Sin dimensionales (Caldo Tripticasa
soya Agar Cetrimida, 4 dias/32.5 +
2.5°C)

Ausencia
Ausencia

Ausencia

Ausencia

CONCLUSION:

La muestra recibida y analizada en el laboratorio, satisface los criterios microbioldgicos.

*Métodos de Referencia: Pharmacopea USP, aiio 2,007

Limites microbioldgiocs: RTCA/Reglamento técnico centroamericano
¥Prohibida la parcial o total reproduccion por ¢l cliente u otra persona, sin la debida autorizacién escrita por parte del

laboratorio LAFYM

*Estos informe pertenecen tinica y exclusivamente a la muestra descrita, tal y como fue recibida en el laboratorio,

? DEANALSIS
: HsJCooUiMlcgsv =
3 ICHOBJOLQGICOS gl
! LAFYM I

PROGRAMAEDC.

QUIMICA BIOLOGA
€ol. 2323

3. Calle 6-47 zona 1
TeleFax: 22531319
lafymusac@intelnett.com



Universidad de San Carlos de
Guatemala

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia

Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos
y Microbiologicos LAFYM

Informe de Resultados de Andlisis Microbiologico en Cosméticos

No. de ingreso: 8 02

No. De muestra: 1 (una)

Ingreso: 10/05/12
Inicio de andlisis: 10/05/12
Reporte final: 16/05/12
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Dimensional

RTCA 71.03.45:07

Sin dimensionales (Caldo Lactosado,
Agar McK | 4 dias/32.5 +2.5°C)

Sin dimensionales (Caldo Lactosado,
Agar BPLS, 4 dias/32.5 +2.5°C)

Sin dimensionales (Caldo Tripticasa
soya, Agar VI, 4 dfas/32.5 + 2.5°C)
Sin dimensionales (Caldo Tripticasa
soya Agar Cetrimida, 4 dias/32.5 +
2.5°C)

Ausencia
Ausencia

Ausencia

Ausencia

Dirigido a: Angela Osorio
Nombre del producto: Maquillaje liquido
Presentacion: Liquido
Lote: Sin nimero de lote
Anilisis Resultado
Escherichia coli Ausencia
Salmonella typhi Ausencia
Staphylococcus aurens Ausencia
Pseudomonas aeruginosa Ausencia
CONCLUSION:

La muestra recibida y analizada en el laboratorio, satisface los criterios mierobiologicos.

*Métodos de Referencia: Pharmacopea USP, afio 2,007

Limites microbiolégiocs: RTCA/Reglamento téenico centroamericano
*Prohibida la parcial o total reproduceion por el cliente u otra persona, sin la debida autorizacion escrita por parte del

laboratorio LAFYM

*Estos informe perlenecen fnica y exclusivamente a la muestra descrita, tal y como fue recibida en el laboratorio.
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Universidad de San Carlos de
Guatemala

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia

Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos
y Microbioldgicos LAFYM

Informe de Resultados de Andlisis Microbioldgico en Cosméticos

No. de ingreso:

Dirigido a:
Nombre del producto:

803

Angela Osorio
Rubor

No. De muestra: 1 (una)
Ingreso: 10/05/12

Inicio de andlisis: 10/05/12
Reporte final: 16/05/12

Presentacion: Polvo
Lote: Sin niimero de lote
Anilisis Resultado Dimensional RTCA 71.03.45:07
. s . Sin dimensionales (Caldo Lactosado, .
Escherichia coli Ausencia Agar McK I4nd|’asl3(2 5+2.5°C) Ausencia
. . Sin dimensionales (Caldo Lactosad Y .
Salmonella typhi Ausencm Algar g];'LS 4 diasf3(2 5 +02 5‘1%;]53 0 Ausencia
. Sin dimensionales (Caldo Tripticasa 3
i Ausencia soya, Agar VJ, 4 dia§f32 5+2 5%(:) Ausencia
Sin dimensionales (Caldo Tripticasa
Pseudomonas aeruginosa Ausencia soya Agar Cetrimida, 4 dias/32.5 + Ausencia

2.5°C)

CONCLUSION:
La muestra recibida y analizada en el laboratorio, satisface los criterios microbiologicos.

*Métodos de Referencia: Pharmacopea USP, afio 2,007
Limites microbioldgiocs: RTCA/Reglamento téenico centroamericano
*Prohibida la parcial o total reproduccion por el cliente u otra persona, sin la debida autorizacién escrita por parte del

laboratorio LAFYM
*Lstos informe pertenccen (nica y exclusivamente a la muesira descrita, tal y como fie recibida en el laboratorio.
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ANEXO XI
Estabilidad: “prueba de reversibilidad” de maquillaje liquido, rubor compacto, mascarilla facial y
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crema de manos elaborados con caolin extraido del Afloramiento los Esclavos, departamento de

Santa Rosa. (n:20

Propiedades originales y Calentamiento Enfriamiento Estabilidad
Fisicoquimicas 702 C 30°C
Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor Si Cumple
Color: Rosa Oscuro Conserva color Conserva color
Consistencia: Liquida Conserva Liquida
pH: 4.92 Consistencia
Viscosidad: 8,236.24cps
Centrifugacidn: No hay separacién
o Densidad: 1.0789g/ml
© Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor
g_ Color: Rosa Oscuro Conserva color Conserva color Si Cumple
= Consistencia: Liquida Conserva Liquida
2 pH: 4.85 Consistencia
§ Viscosidad: 8,598.5cps
'S Centrifugacion: No hay separacion
3 Densidad: 1.0890g/ml
= Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor
Color: Rosa Oscuro Conserva color Conserva color Si Cumple
Consistencia: Liquida Conserva Liquida
pH: 4.97 Consistencia
Viscosidad: 8,651.78cps
Centrifugacion: No hay separacion
Densidad: 1.0870g/ml
Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor Si Cumple
Color: Beige Conserva color Conserva color
Consistencia: Cremosa Mas fluida Cremosa
pH: 5.18
Viscosidad: 12,627.36¢ps
Centrifugacidn: No hay separacién
Densidad: 1.0785g/ml
Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor
Color: Beige Conserva color Conserva color Si Cumple
Consistencia: Cremosa Mas fluida cremosa
pH: 5.20
© Viscosidad: 12,769.44cps
5 Centrifugacién: No hay separacion
5 Densidad: 1.0985g/ml
Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor
Color: Beige Conserva color Conserva color Si Cumple
Consistencia: Cremosa Mas fluida cremosa
pH:5.20
Viscosidad: 13,089.12cps
Centrifugacidn: No hay separacién
Densidad: 1.0964g/ml
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Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor Si Cumple
Color: Rosado palido Conserva color Conserva color
Consistencia: solida Conserva consistencia  Sélida
pH: 5.40
Centrifugacidn: No hay separacién
g
© Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor
g' Color: Rosado palido Conserva color Conserva color Si Cumple
o Consistencia: sélida Conserva consistencia  Sélida
© pH: 5.35
_g Centrifugacidn: No hay separacién
=}
o Olor: Contratipo Dove Conserva olor Conserva olor
Color: Rosado palido Conserva color Conserva color Si Cumple
Consistencia: sélida Conserva consistencia  Soélida
pH: 5.40
Centrifugacion: No hay separacion
Olor: Alcanfor Conserva olor Conserva olor Si Cumple
Color: blanco Conserva color Conserva color
Consistencia: Gelatinosa Liquida Semi solida
pH: 5.25
Viscosidad: 10,312cps
Centrifugacién: No hay separacion
Densidad: 1.0970g/ml
Olor: Alcanfor Conserva olor Conserva olor
Color: blanco Conserva color Conserva color Si Cumple
é Consistencia: Gelatinosa Liquida Gelatinosa
= pH: 5.30
Q Viscosidad: 11,197.68 cps
© Centrifugacion: No hay separacion
= Densidad: 1.0878g/ml
Olor: Alcanfor Conserva olor Conserva olor
Color: blanco Conserva color Conserva color Si Cumple

Consistencia: Gelatinosa

pH:5.25

Viscosidad: 11,284.26¢cps
Centrifugacidn: No hay separacién
Densidad: 1.0889g/ml

Liquida

Gelatinosa

Fuente: Datos Experimentales
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ANEXO Xil

Anadlisis de estabilidad de cosméticos, elaborados con caolin extraido del Depdsito Los
Esclavos del Departamento de Guatemala.

Forma
Cosmeética
SIGNO MUESTRAS POR COSMETICO

1/2/3/4/5/6|7/8 |9

Oscurecimiento o precipitacion en solucién. S R A T N T B i

Rompimiento de la emulsion. R R R B BT R B

Formacion de cake e imposibilidad de ol I e e L N R R
Magquillaje | resuspender.

liquido | Cambios organolépticos - - - -

Crecimiento microbiano acompaiado de S N I I R I
decoloracion, turbidez o formacién de gas

Rubor Pueden producirse apelmazamientos de la S I I N O T R I
Compacto | materia

Puede darse un cambio de color S I P N R IR A AP

Oscurecimiento o precipitacion en soluciéon. |- |- |- |- |- |- |- |- |-

Mascarilla | Rompimiento de la emulsidn. S B R R I P N R

Facial Formacion de cake e imposibilidad de R R R B BT R B
resuspender.

Cambios organolépticos S S R 1 (R D i (e

Crecimiento microbiano acompaiado de S N I I R I
decoloracioén, turbidez o formacién de gas

Crema Rompimiento de la emulsidn. C I I AT R AR R R

para Crecimiento de cristales N e N N N R

manos Evaporacién de agua S T R T I R B I

Crecimiento microbiano acompaiiado de S L I T N T R B
decoloracion, turbidez o formacién de gas

Fuente: datos experimentales
= La Situacién no se presentd
+ = La Situacion se presento
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ANEXO Xl
Pruebas de control de calidad realizadas a cosméticos elaborados con caolin extraido

del Depésito Los Esclavos, del departamento de Santa Rosa. (N: 20)

PRUEBA MAQUILLAJE LiQUIDO
. . 1 2 3 4 5
Repeticiones
Homogeneidad | Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo
Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de
Dilucién: Dilucién: Dilucién: Dilucién: Dilucién:
Emulsion Emulsion Emulsion Emulsion Emulsion
lechosa lechosa lechosa lechosa lechosa
Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de
Lavado: Lavado: Lavado: Lavado: Lavado:
Tipo de Aceite/agua | Aceite/agua | Aceite/agua | Aceite/agua | Aceite/agua
Emulsién (o/w) (o/w) (o/w) (o/w) (o/w)
Prueba No hay No hay No hay No hay No hay
Centrifuga separacion separacion separacion separacion separacion
Densidad 1.0860 g/mL | 1.0871 g/mL | 1.0869 g/mL | 1.0866 g/mL | 1.0864 g/mL
Relativa
Viscosidad 7,836.6 8,391.6 8,658 8,325 8,680.2
Aparente
RUBOR COMPACTO
Homogeneidad | Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo
Prueb No hay No hay No hay No hay No hay
rut? a separacion separacion separacion separacion separacion
Centrifuga
Densidad 1.0885g/mL | 1.0899 g/mL | 1.0899 g/mL | 1.0884 g/mL | 1.0870 g/mL
Relativa

Fuente: Datos Experimentales




PRUEBA MASCARILLA FACIAL
. . 1 2 3 4 5
Repeticiones
Prueba Centrifuga No ha.y, No ha.y, No ha.yl No ha.y, No ha}/,
separacién separacion separacién separacion separacion
Densidad Relativa [ 1.0869 g/mL | 1.0874 g/mL | 1.0864 g/mL| 1.0876 g/mL | 1.0860 g/mL
Viscosidad 11,588.4 11,100 11,544 10,989 11,2776
Aparente
CREMA DE MANOS
Homogeneidad Homogéneo Homogéneo | Homogéneo | Homogéneo Homogéneo
Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de
Dilucidn: Dilucién: Dilucidn: Dilucién: Dilucién:
Emulsion Emulsion Emulsion Emulsion Emulsion
lechosa lechosa lechosa lechosa lechosa
Tipo de Emulsion
Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de Prueba de
Lavado: Lavado: Lavado: Lavado: Lavado:
Aceite/agua Aceite/agua | Aceite/agua | Aceite/agua Aceite/agua
(o/w) (o/w) (o/w) (o/w) (o/w)
No hay No hay No hay No hay No hay
Prueba Centrifuga separacién separacion separacién separacién separacion
. . 1.0986 g/mL | 1.0994 g/mL |1.0988 g/mL | 1.0990 g/mL 1.089 g/mL
Densidad Relativa
12,698.4 12,742.8 12,609.6 12,853.8 12,898.2
Viscosidad

Fuente: Datos Experimentales
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ANEXO XIV
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Pruebas de Estabilidad: Repeticiones de pH, densidad y viscosidad para 30, 60 y 90 dias

en cosméticos elaborados con caolin extraido del Depdsito Los Esclavos, del

Mascarilla Facial

departamento de Santa Rosa. (n:40)

Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Viscosidad | pH Densidad | Viscosidad | pH Densidad | Viscosidad | pH Densidad
cps cps cps

Toma | 11,588.4 | 5.25 | 1.0970g/ml 10,878 5.32 | 1.0878g/ml | 11,743.8 5.25 | 1.0889g/ml
1
Toma 11,100 5.23 | 1.0970g/ml | 11,588.4 | 5.30 | 1.0878g/ml | 11,366.4 5.25 | 1.0889g/ml
2
Toma 11,544 5.25 | 1.0970g/ml | 11,188.8 | 5.30 | 1.0878g/ml | 10,656 5.25 | 1.0889g/ml
3
Toma 10,989 5.24 | 1.0970g/ml 10,656 5.30 | 1.0878g/ml | 10,989 5.25 | 1.0889g/ml
q
Toma | 11,277.6 | 5.25| 1.0970g/ml 11,100 5.30 | 1.0878g/ml | 11,433 5.25 | 1.0889g/ml
5
Toma | 11,588.4 | 5.25 | 1.0970g/ml 11,544 5.34 | 1.0878g/ml | 11,322 5.25 | 1.0889g/ml
6
Toma 11,100 5.25 | 1.0970g/ml 11,100 5.32 | 1.0878g/ml | 11,100 5.25 | 1.0889g/ml
7
Toma 11,100 5.25 | 1.0970g/ml 10,989 5.30 | 1.0878g/ml | 11,610.6 5.25 | 1.0889g/ml
8
Toma | 11,388.6 | 5.25| 1.0970g/ml | 11,388.6 | 5.30 | 1.0878g/ml | 11,055.6 5.25 | 1.0889g/ml
9
Toma 11,544 5.25 | 1.0970g/ml 11,544 5.30 | 1.0878g/ml | 11,566.2 5.25 | 1.0889g/ml
10

Fuente: Datos Experimentales




Magquillaje liquido
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Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Viscosidad | pH | Densidad Viscosidad | pH | Densidad Viscosidad | pH | Densidad
cps cps cps

Toma 7,770 4.94 | 1.0789g/ml | 8,236.2 | 4.85 | 1.0890g/ml 8,214 4.94 | 1.0870g/ml
1
Toma 7,903.2 4.95 | 1.0789g/ml 8,302.8 4.85 | 1.0890g/ml 8,302.8 4.97 | 1.0870g/ml
2
Toma | 8,702.8 |4.92|1.0789g/ml | 8,680.2 | 4.85 | 1.0890g/ml 8,658 4.96 | 1.0870g/ml
3
Toma 8,436 4.92 | 1.0789g/ml | 8,791.2 | 4.85 | 1.0890g/ml 8,791.2 | 4.97 | 1.0870g/ml
4
Toma 8,8134 4.92 | 1.0789g/ml 8,680.2 4.85 | 1.0890g/ml 8,684.6 4.97 | 1.0870g/ml
5
Toma | 8,302.8 |4.92 | 1.0789g/ml 8,658 4.85 | 1.0890g/ml 8,746.8 | 4.97 | 1.0870g/ml
6
Toma 8,347.2 4.92 | 1.0789g/ml 8,702.4 4.85 | 1.0890g/ml 8,791.2 4.97 | 1.0870g/ml
7
Toma | 8,2584 |4.92 | 1.0789g/ml 10,989 4.85 | 1.0890g/ml | 11,610.6 4.97 | 1.0870g/ml
8
Toma 7,925.4 492 | 1.0789g/ml | 11,388.6 | 4.85 | 1.0890g/ml | 11,055.6 4.97 | 1.0870g/ml
9
Toma 7,903.2 4.92 | 1.0789g/ml 11,544 4.85 | 1.0890g/ml | 11,566.2 4.97 | 1.0870g/ml
10

Fuente: Datos Experimentales




Crema de Manos
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Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Viscosidad | pH | Densidad Viscosidad | pH | Densidad Viscosidad | pH | Densidad
cps cps cps

Toma | 12,476.4 | 5.16 | 1.0785g/ml | 12,765 5.20 | 1.0785g/ml | 12,920.4 | 5.20 | 1.0864g/ml
1
Toma | 11,699.4 | 5.16 | 1.0785g/ml | 12,742.8 5.20 | 1.0785g/ml 12,920.4 | 5.20 | 1.0864g/ml
2
Toma 12,432 5.18 | 1.0785g/ml | 12,587.4 5.20 | 1.0785g/ml 13,098 5.20 | 1.0864g/ml
3
Toma | 12,476.4 | 5.18 | 1.0785g/ml | 12,476.4 5.20 | 1.0785g/ml 13,275.6 | 5.20 | 1.0864g/ml
q
Toma | 12,898.2 | 5.18 | 1.0785g/ml | 12,898.2 5.20 | 1.0785g/ml 13,253.4 | 5.20 | 1.0864g/ml
5
Toma 12,876 5.18 | 1.0784g/ml | 12,831.6 5.20 | 1.0785g/ml | 13,075.8 | 5.20 | 1.0864g/ml
6
Toma 12,876 5.18 | 1.0785g/ml | 12,787.2 5.20 | 1.0785g/ml 13,031.4 | 5.20 | 1.0864g/ml
7
Toma | 12,853.8 | 5.18 | 1.0785g/ml | 12,765 5.20 | 1.0785g/ml | 13,120.2 | 5.20 | 1.0864g/ml
8
Toma | 12,787.2 | 5.18 | 1.0785g/ml | 12,920.4 5.20 | 1.0785g/ml 13,098 5.20 | 1.0864g/ml
9
Toma | 12,898.2 | 5.18 | 1.0785g/ml | 12,920.4 5.20 | 1.0785g/ml 13,098 5.20 | 1.0864g/ml
10

Fuente: Datos Experimentales




Rubor Compacto
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Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Viscosidad pH Densidad Viscosidad pH Densida | Viscosidad | pH Densidad
d
cps cps cps
Toma NA 5.40 1.0867 NA 5.35 1.0850 NA 5.40 1.0788
1 g/ml g/ml g/ml
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.35 1.0849 NA 5.40 1.0788
2 g/ml g/ml g/ml
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.35 1.0850 NA 5.40 1.0788
3 g/ml g/ml g/ml
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.34 1.0850 NA 5.40 1.0788
4 g/ml g/ml g/mi
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.34 1.0850 NA 5.40 1.0788
5 g/ml g/ml g/ml
Toma NA 5.40 1.0865 NA 5.35 1.0850 NA 5.40 1.0788
6 g/ml g/ml g/mi
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.35 | 1.0850 NA 5.40 1.0790
7 g/ml g/ml g/mi
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.35 1.0850 NA 5.40 1.0789
8 g/ml g/ml g/ml
Toma NA 5.40 1.0864 NA 5.35 1.0852 NA 5.40 1.0789
9 g/ml g/ml g/ml
Toma NA 5.40 1.0866 NA 5.35 1.0850 NA 5.40 1.0789
10 g/ml g/ml g/ml

Fuente: Datos Experimentales
NA: no aplica




ANEXO XV
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Resultados entrevista parte ii, para conocer la opinién de las participantes sobre los cosméticos

qué utilizaron, que contenian caolin, del afloramiento los esclavos, del departamento de Santa

Rosa (n:40).

Magquillaje
liquido

Rubor
compacto

Mascarilla
facial

Crema de
manos

15 dias | 30dias

15 dias | 30dias

15 dias | 30 dias

15 dias | 30dias

Numero de
participantes

10 10

10 10

10 10

10 10

Porcentaje de
participantes
que utilizaron el
cosmético por el
tiempo
estipulado.

100% | 100%

100% | 100%

100% | 100%

100% | 100%

é¢Mantuvo el
producto, las
caracteristicas
iniciales como su
color, olor, y
apariencia
durante este
tiempo?

100% | 100%

100% | 100%

100% 80%

100% | 100%

éPresentd
alguna
manifestacion de
alergia al utilizar
el producto o
algun tipo de
irritacion?

0% 0%

0% 0%

0% 0%

0% 0%

éVolveria a
utilizar el
producto? si; no

100%; 100%;
0% 0%

100%; 100%;
0% 0%

80%;
20%

70%;
30%

100%; 100%;
0% 0%

Fuente: Datos experimentales




ANEXO XVI
GRAFICA: ESPACIO INTERLAMINAR

cationes interlaminares

+ H,O

&0

45i
40+20H
AL
40+20H
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ANEXO XVII
CONSENTIMIENTO INFORMADO QUE SE ENTREGO A LAS PERSONAS

INVOLUCRADAS EN EL ESTUDIO

ESTUDIO CON FINES COSMETOLOGICOS

EVALUACION DERMATOLOGICA DE
) EXPEDIENTE NO.
MAQUILLAJE LIQUIDO, RUBOR

COMPACTO, MASCARILLA FACIALY
CREMA DE MANOS

CONSENTIMIENTO INFORMADO

RESPONSABILIDADES DEL SUJETO

1. Usted debe asistir a las 2 sesiones de muestreo, en el horario que se le
asignara.
2. Debe utilizar dnicamente los productos cosméticos proporcionados por el

grupo investigador. No se permite utilizar otros productos similares mientras se
lleve a cabo el estudio.

3. Si el producto que le fue proporcionado le produce alguna molestia o le
provoca irritacion, debe informar inmediatamente al investigador.

4, Es importante que cualquier molestia que sienta con el uso, la haga saber al

grupo investigador.

PERSONAS A CONTACTAR

Cualquier eventualidad relacionada con el uso de la crema de manos, mascarilla
facial, rubor compacto y maquillaje liquido, si tiene cualquier pregunta acerca de
este estudio o acerca de lo que debe hacer en caso de que sienta alguna molestia
durante el estudio puede ser reportada a cualquiera de los integrantes del Grupo

de Investigadores:
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Nombre Teléfono
Angela Maria Osorio Vasquez 50837808
Martha Rosario Pérez Medrano 48743099
Ana Gabriela Palma Cerna 50199719
Julieta Andrea Palma Cerna 50186068
Ana Lisseth Escobar Flores 42997244
Lic. Julio Chinchilla 55164008

TERMINACION DEL ESTUDIO

Usted entiende que su participacion en el estudio es VOLUNTARIA. En cualquier
momento usted puede retirar su consentimiento a participar en el estudio. Los
investigadores también podran detener el estudio si ellos asi lo consideran

conveniente.

DECLARO QUE

He sido informada de las ventajas e inconvenientes de este estudio
He comprendido la informacion recibida y he podido formular todas las preguntas

que he creido oportunas.

EN CONSECUENCIA

AUTORIZO ser incluida en el estudio, por lo que estoy dispuesta a llegar las 2
veces a las entrevistas sobre los cambios ocurridos en mi piel.

Yo, , Mmayor

de edad e identificada con No. de cédula orden: , registro:

por medio del presente documento manifiesto que me ha sido

explicado todo lo concerniente al estudio con fines cosmetoldgicos de Ia

evaluacién de cosméticos a base de caolin nacional en mi piel.
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En constancia de lo anterior, se firma en la ciudad de Guatemala, a los dias

del mes de del afo 20 .

Firma:
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ANEXO XVII
Cdlculos para analisis estadistico prueba binomial

Prueba de estabilidad

m=m=05  x=10

n-10=0 n=10

Formula P: (x) = (n/x) (m)* (1) ™

P(10) = (10/10) (0.5)* (0.5)°

10! =(0.5)* (0.5)°

10! 0!

10!= (10)(9)(8)(7)(6)(5)(4)(3)(2)(1) = 3628800

3628800 _ * (0.00097656) (1)
(3628800)(1)

=0.00097656 = 0.001

Prueba de calidad

T =T= 0.5 Xx=5

1]
(0}

n—-x=0 n

P(5) = (5/5) (0.5)° (0.5)°
5!=(5)(4)(3)(2)(1) = 120
51 =(0.5)° (0.5)°

5!0!

120  *(0.03125) *1 =0.03125
(120)(1)
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