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Introduccién

INTRODUCCION

Las emulsiones son de gran utilidad en la Industria Farmacéufica y
cosmética, ya que los materiales emulsionados poseen diversas ventajas
sobre ofras formas farmacéuticas como enmascarar sabores, obtener
velocidades de liberacion controladas de un activo, también se utilizan para
proteger sustancias sensibles a la hidrolisis u oxidacién, asi como para
facilitar la formulacién de compuestos de diferente naturaleza o solubilidad.

Desde el punto de vista cosmético, las emulsiones son el principal
vehiculo para aplicar “activos cosméticos” debido a que se pueden
incorporar compuestos tanto de carécter lpofilico como hidrofilico; ademas,
la diferencia en la naturaleza de sus componentes permite tener una gran
variedad en las caracteristicas y propiedades finales de un producto, como
consistencia, apariencia y estabilidad, entre otras. Dicha versatilidad permite
su empleo en una gran variedad de productos cosméticos, como lociones,
cremas, maquillajes, champies y desodorantes entre otros.

No obstante, el principal problema de las emulsiones es su
inestabilidad fisica, debido a ello, una gran parte de la investigacion sobre
estos sistemas estd orientada a mejorar u optimizar su estabilidad.
Termodindmicamente, la inestabilidad se debe al exceso de energia libre
generada por la formacién de los glébulos en el sistema, en consecuencia,
éstos tienden a unirse, para asf reducir el 4rea expuesta y alcanzar la mayor
estabilidad termodinamica del sistema. Para evitar lo antes mencionado se
recurre frecuentemente al uso de uno o varias sustancias activas de
superficie estabilizantes o agentes emulsificantes.
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La mayoria de las emulsiones utilizadas en la Industria Cosmética
son del tipo aceite en agua (o/w), sobre todo porque se emplean en
formulaciones de aplicacién topica, como es el caso de cremas hidratantes o
no engrasantes; la mayorfa de estas emulsiones estdan constituidas por
tensioactivos aniénicos y no iénicos. En las emulsiones agua en aceite (w/ o)
la fase acuosa se encuentra dispersa en la fase oleosa; dichas emulsiones son
utilizadas cosméticamente en la elaboracion de cremas engrasantes,
limpiadoras y las cold cream que limpian y mantienen la humedad natural
de la piel.

Una emulsion bien formulada debe de satisfacer diversos criterios,
dentro de éstos se considera como uno de los principales su buena
estabilidad fisica, ya que de ella dependen otras caracteristicas finales como
son la apariencia uniforme y no grumosa de fases, el olor, el color, y sobre
todo, que no se observe separacion. Sin duda, todo Io anterior repercute
directamente en la aceptacion del producto por el consumidor.

Los diversos factores en la manufactura que afectan la estabilidad
fisica de las emulsiones son la temperatura, la agitacién, el tipo de sisterna
emulsificante y la cantidad de cada una de las fases del sistema, entre otros.
La variacién de éstos tiene un efecto macroscopico, ya que afectan
directamente la apariencia de la crema.

Los fenémenos fisicos de la separacién, comienzan a manifestarse
inmediatamente después de que es elaborada la emulsion v durante toda la
vida de anaquel del producto, por lo que, es importante realizarles pruebas
de estabilidad acelerada antes de que salgan al mercado, afin de determinar
si van a mantener su estabilidad duarante un tiempo considerable, o en su
defecto proponer una fecha tentativa de caducidad fisica.

xin



Introduccion

Cada sistema emulsionante de wun cosmético, posee un
comportamiento muy particular, por lo que no es posible generalizar sebre
las pruebas de estabilidad que se le pueden realizar a cada emulsion. En
Meéxico, no se cuenta con informacién suficiente sobre estas pruebas
aplicables a sisternas emulsionados cosméticos y mucho menos existe una
“Normalizacién” referida a la estabilidad de estos sistemas. Por ello, en este
trabajo se conjuntd la informacién existente sobre las pruebas de estabilidad
que se pueden aplicar a emulsiones cosméticas, y asi desarrollar una
propuesta en la que se estandarice la informacion recopilada para poderse
manejar pruebas de estabilidad de manera particular en tres diferentes
formulaciones de emulsiones cosméticas, desarrolladas por nosotros.
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I. MARCO TEORICO

1. SISTEMAS DISPERSOS

El conocimiento de los fenémenos de los sistemas particulados y los conceptos
de técnicas de dispersion son imporiantes en las éreas farmacéutica,
biofarmacéutica y cosmética. En la formulaciéon y fabricaciéon de formas de
dosificacién como polvos, capsulas, tabletas, suspensiones, emulsiones y
aerosoles, el conocimiento de la tecnologia de las particulas es esencial. 3384549

i1 Definiciéon

Una dispersién puede definirse como un sisterna heterogéneo en el cual una
fase es dispersada {con un cierto grado de uniformidad) en una segunda fase?
Cuando las particulas quedan en un medio que las rodean, se dice que se fiene
un sisterna disperso. Las particulas constituyen la fase dispersa y el medio
recibe el nombre de medio de dispersion. 31424451

A diferencia de las soluciones verdaderas que son homogéneas, las
dispersiones se consideran heterogéneas siendo el medio una fase y la otra una
sustancia dispersa.®

Al subdividir la materia en particulas pequefias se produce un enorme
aumento en su superficie especifica. Si ademas el material disperso es de
estructura porosa o capilar, el aumento es atin mayor. Asi en los sistemas
dispersos la energia de superficie y las propiedades de superficie predominan
por Io que la quimica de los sistemas dispersos es también quimica de
superficie 61
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De manera termodinamica las dispersiones son inestables vy tienden a
agregarse al mantenerse en reposo, a menos que se tomen precauciones
adecuadas. Cuando esto sucede, la fase dispersada no redispersa
espontdneamente, siendo por lo tanto un proceso irreversible 42

1.2 Clasificacién de los sistemas dispersos

Thomas Graham en 1850 fue el primero en hablar sobre la quimica de los
coloides. Investigé muchas sustancias, las cuales clasificé en dos grupos
basdndose en sus grados relativos de difusion a través del agua y de otras
membranas. Por una parte, colocé a los compuestos que difundian facil y
rapidamente a fravés de un medio acuoso, los cuales eran de naturaleza
cristalina, dandoles el nombre de cristaloides, la segunda clase incluia a las
sustancias como gelatinas, gomas y almidén, los cuales difundian mas
lentamente, a los cuales denominé coloides, indicando la naturaleza pegajosa
de estos compuestos.#

1.2.1  Por el tamafio del sistema disperso
De acuerde al tamanio de la particula dispersada, al medio de dispersién y la
fase dispersada, los sistemas dispersos se pueden clasificar como:3747.61
a} Dispersion coloidal (tamafio de particula sélida de 10 Aal5 pm)
b) Suspension (tamario de particula s6lida > 0.5 pm)
¢} Microemulsién (tamano de glébulo < 0.5 pm)

d) Emulsién. (tamafio de glébulo > 0.5 pm)
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Ahora, el término de coloides se aplica propiamente a ciertos estados de
la materia, que tienen propiedades peculiares por medio de las cuales pueden
ser reconocidos. Estas propiedades se desarrollan cuando el tamafio de
particula cae dentro de cierto rango. Un sistema coloidal consta de particulas
dispersas las cuales pueden ser sélidas, liquidas o gaseosas.

Un sol es un sistema coloidal, cuyo medio de dispersion es un solido, un
liquido o un gas.38% El tamafio de las particulas de soluto en soluciones
ordinarias, es generalmente de 1 a 10 A 0 a Tpm. Aunque hay muchos sisternas
cuyas particulas son considerablemente mayores, y alcanzan desde 1um de las
soluciones ordinarias hasta varios micrones, a estos sistemas son a los que se les
conoce con el nombre de coloides.*® Especificamente un coloide es definido por
la TUPAQ como algin material para el cual una o més de sus tres dimensiones
tiene un rango de 1 a 1000 nanémetros.

Cuando el medio de dispersién es un gas el sol se llama aerosol, la niebla
es un aerosol de particulas liquidas, el humo es un aerosol de particulas
liquidas o sélidas. Un sol que consta de particulas s6lidas suspendidas es una
suspension coloidal 384748

1.22  Por el estado de sus fases

El estado de la fase dispersada (s6lido, liguido o gas), en el medio de dispersion
define al sistema como una emuisién, como una espuma o0 comoO una
suspensién.2 Es asf que el tamafio de la particula en la fase dispersa marca una
diferencia para la clasificacion de los sistemas dispersos con una misma fase
dispersada y un mismo medio de dispersion.

La fase dispersante como el medio disperso pueden constituirse de
solidos, liquidos o gases, dando como resultado nueve combinaciones posibles
para un sistema (Tabla 1). Sin embargo como los gases son miscibles en todas
las proporciones, en realidad sélo existen ocho combinaciones posibles. En base
a lo anterior las dispersiones pueden clasificarse segiin su estado obteniéndose
los sistemas descritos en la tabla 1.4

(V5]
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Tabla 1.- Clasificacion de los sistemas dispersos en funcion del estado de a fase
dispersa y del medio de dispersion. 3426t

Medio de Fase Sistema
dispersién dispersa {ejemplo)
Gas Gas No hay sistema (mezcla homogénea)
Gas Liguido Niebla
Gas Solido Humo
Liquido Gas Espuma
Liquido Liquido Emulsién
Liquido S6lido Suspensién
Solido Gas Espuma solida
Solido Liquido Emulsion solida
Solido Solido Ciertas aleaciones

1.2.3  Porsu afinidad al medio de dispersién

Otra de }as clasificaciones para los sistemas dispersos se basa en su atraccién o
repulsion de la fase dispersa hacia el medio de dispersion, existiendo sistemas
licfilos y lidfobos. 223138424461

12.3.1 Sistemns lidfilos

Los sistemas [i6filos son soluciones verdaderas de macromoléculas o de micelas
(agregados de moléculas primarias mas pequefias). Esto es las dispersiones
coloidales, que pueden formarse por disgregacion espontanea de un fragmento
de la sustancia productora de las particulas coloidales en el medio de
dispersion. Entre estos sistemas litfilos se encuentran muchos polimeros
naturales y sintéticos, sustancias bioldgicas como acidos célicos, sus sales y sus
derivados.313842
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Las soluciones de coloides liofilos difieren solo de las soluciones
moleculares verdaderas, debido a que el gran tamafio de las macromoléculas o
de las micelas conduce a propiedades distintas y técnicas de estudio muy
diferentes (propiedades como dispersién optica y flexibilidad entre otras).6!

Es el tipo mas simple de los sistemas coloidales el cual se forma por una
suspension de macromoléculas, incluye las dispersiones de polimeros y de
biopolimeros como las proteinas.?

1.2.3.2 Sistemas lidfobos

Los sisternas li6fobos son sistemas de particulas de tamafio coloidal y no
soluciones de agregados de particulas primarias. Los sistemas liofobos son
termodindmicamente inestables en lo que respecta a la formacion de grandes
agregados no coloidales. Si se trata de dos fiquidos, la condicién inestable
correspondiente constaria de dos capas liquidas separadas. Estos también son
denominados coloides irreversibles o suspensoides, 1231384761

Soluciones de jabones y de materiales anfipolares (son moléculas
caracterizadas por una porcién no polar y por una parte polar la cual es
compatible con el medio de dispersién acuoso). Estos son referidos como
coloides de asociacion (o algunas veces como electrolitos coloidales). Esto
incluye la formacién de micelas {agregados de 20 0 mas moléculas en un medio
acuoso) v micelas inversas {pava sustancias en un medio no polar). Las
microemulsiones también caen dentro de esta categorfa, ast como las
dispersiones de metales y de sales minerales, 2262

Para las propiedades de los coloides lidfobos tiene mucha importancia la
interfase o zona de contacto con el medio de dispersion.
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2.  EMULSIONES

2.1 Definicién

Una emulsiéon se pude definir como una dispersion macroscopica de dos
liquidos inmiscibles, une de los cuales forma la fase continua del sisterna y el
otro la fase dispersa, la cual se estabiliza por medio de un agente
emulsionante 3182038404146

2.2 Generalidades

Las emulsiones son de gran utilidad en la Industria Farmacéutica, ya que los
materiales emulsionados pueden poseer ventajas que no presentan otras formas
de administracién, como enmascarar sabores, obtener velocidades controladas
en la liberacién de un farmaco o para protegerlos de hidrolisis u
oxidacion. 1720524044

Como se mencioné en la definicion anterior, las emulsiones se
constituyen al menos por ires componentes: la fase dispersa, el medio
dispersante y el agente emulsionante. La fase dispersa y el medio dispersante
que pueden ser tanto de constitucién oleosa como acuosa, esto depende de la
finalidad para la cual esté destinada la emulsién y de las propiedades que se
requieran para ésta. 2048

Cuando dos o mas sustancias en confacto coexisten claramente como
diferentes y se separan en entidades, cada una de ellas se considera como una
fase. En sistemas de dos fases como en el caso de las emulsiones una de ellas se
puede distribuir como un gran niimero de entidades distintas y separadas en la
otra. A la primera se le conoce como fase interna, dispersa o discontinua, y a la
titima como fase externa dispersante o continua.?.6
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Al dispersarse una sustancia en un estado finamente dividido {fase
dispersa) dentro de otra (fase dispersante), la supetficie de contacto entre las
dos fases es muy grande, por lo que muchas de las caracteristicas finales del
sistema, dependen fundamentalmente de la naturaleza guimica o fisica de las
dos superticies y la interaccion entre ellas.66

2.3 Emulsificaciéon

Una emulsién existe como el resultado de dos procesos competidores, que son
la dispersién de un liquido a través de otro en forma de glébulos y el otro es la
resistencia del mismo a formar y permanecer formados los glébulos (pequefias
gotitas de la fase dispersada}. Dependiendo de las condiciones prevalentes es
como una de las fases se divide en gotitas (debido a la fuerza de cizalla) y se
distribuye en la totalidad de la otra fase mayoritaria (continua), las gotitas se
dividen hasta que llegan a un tamafio en el cual la energia de agitacion aplicada
al sistema no puede suministrar la fuerza de cizalia necesaria para reducir aan
mas el tamafio de la particula. En toda esta fase existe una emulsién que
contiene gotitas de un cierto didmetro medio, pero dentro de un intervalo dmx
a dmax. En éste proceso se ve incrementada la energia libre del sistema y la
combinacién de los glébulos para volver a formar los liquidos en su volumen
inicial, éste proceso disminuye la energia libre del sistema es decir, el sistema se
vuelve mas estable, el proceso continua hasta la ruptura total de la dispersién, o
sea hasta que las fases vuelven a formarse en su volumen original a menos que
se haya seleccionado correcta y adecuadamente el agente emulsionador,
previniendo la coalescencia rapida de los globulos forméndose una emulsién
estable. Para lograr una buena dispersion se requiere de equipo bien disefiado,
que sea capaz de producir glébulos con cierta uniformidad en un tiempo
relativamente corte (5-10 min).51847

Para obtener sistemas de mayor estabilidad se debe de mantener un
intervalo en el tamafio del globulo lo més pequefio posible. Se ha comprobado
que dmn esta determinado por la potencia disponible del agitador (velocidad de
agitacién), v dmax depende de la eficacia de la maquinaria mezcladora ajustada
al tanque para producir una buena velocidad de circulacién.i7.25:3747

~1
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En general el proceso de emulsificacion se puede resumir en los
siguientes pasos:¥
a) Fusion de los sélidos y calentamiento de las fases.
b) Dispersion de las fases inmiscibles.
c) Emulsificacion y homogeneizacion.

d)} Estabilizacion de las gotas de la emulsion con la adicion de
ermulsificantes v/ o agentes que dan cuerpo.

e) Transterencia de calor durante el enfriamiento.
f)  Remocién las burbujas de aire si es necesario.

g) Homogeneizacion adicional si es necesaria.

2.4 Clasificacion

Generalmente se manejan dos tipos de clasificaciones, una de acuerdo a su
apariencia debida al tamano del globulo, y la otra de acuerdo al tipo de la fase
interna y externa.



Marco Tedrico

241  Por su apariencia debida al tamaiio de particula

Las emulsiones son algunas veces clasificadas de acuerdo a su apariencia y de
acuerdo al tamafio de particula de a fase dispersa como se muestra en la Tabla
2. Las emulsiones en las cuales el tamafio de particula de la fase dispersa es
mayor a 0.1 | se conoce como macroemulsion, ya que en las microemulsiones el
tamafio de particula dispersada es menor a 0.1y v generalmente es menor que
{(.05u. Tales particulas son menores que un cuarto de longitud de onda de luz
visible y asi permite el paso de la luz visible a través del sistema, siendo asi
sistemas termodindmicamente estables ya que su energia libre (AG) tiene
valores de cero o negativos, por lo que la vida de estos productos no tienen
ningtn problema 205 Las microemutlsiones se utilizan en cosmetologia para la
solubilizacién de activos insolubles en agua, o insolubles en aceite, ademas de
estas utilidades, las microemulsiones permiten la penetracion de active en piel
como vitaminas.14:529

Las microemulsiones poseen diversas ventajas para preparaciones
cosméticas como lo son:4

a) Formacion espontanea por inversion de fase.
tension interfacial.

¢) Alta transmisién de luz (transparencia) debido a su muy pequefio tamafio
de particula.
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Tabla 2.- Apariencia de las emulsiones en funcién del tamano de la particula
dispersada.®

L Tamafio de particula (Lm) ]l Apariencia de la emulsién 1
>1 Blanca opaca
01al Blarnca azulada
0.05a01 Opalescente
< 0.05 Transparente

2.42  Porel tipo de la fase externa e interna

Las emulsjones también se clasifican de acuerdo al tipo de la fase continua y de
ia fase externa en;420.21,35,38,39,46

a} Emulsiones aceite en agua (o/w)
b} Emulsiones agua en aceite (w/0)

¢} Emulsiones maltiples (o/w/o, w/o/w)

En el caso de las emulsiones aceite en agua, la fase inierna esta
constituida por los componentes oleosos de la formulacién, mientras que la fase
externa por los ingredientes acuosos de la misma, de mode contrario sucede
con las emulsiones agua en aceite. Generalmente, en una emulsién la fase
externa constituye la mayor parte de la emulsién, aunque existen sistemas en
los que esto no sucede, lo cual da como resultado emulsiones mas inestables.?.
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Una emulsién maltiple es en la cual puede existir una emulsion agua en
aceite y una aceite en agua simultdneamente. En éstas emuisiones lo que se
hace es formar una emulsién en la cual en la fase interna tiene dispersa una
tercera fase, estos sistemas tienden a inestabilizarse con mayor facilidad, y
pueden quedar Gnicamente como una emulsidn agua en aceite o viceversa,
Suelen utilizarse en productos con efectos de emoliencia prolongada, para la
proteccién de biologicos sensibles, o para evitar la interaccion de materiales que
son incompatibles entre si.416.20.60

2.5 Estabilidad

Como ya se mencioné con anterioridad las emulsiones son
termodindmicamente inestables, como resultado del exceso de energia libre
asociado a la superficie de los glébulos, los cuales a su vez tienden a unirse
para reducir la superficie.?%37476> De manera ideal se dice que una emulsién es
estable cuando no sufre cambios en ciertos parametros (nimero de particulas
de la fase dispersa, distribucién del tamafio de particula, drea total interfacial,
minimo tamartio de particulas y composicién quimica de los componentes de la
fase, entre otros parametros relacionados), aunque en realidad aun no existe la
emulsion ideal.#947 termodinédmicamente una emulsién puede disminuir su
superficie de energia libre al mismo tiempo disminuye su drea total interfacial
(se conoce como interfase la regién en espacio en donde se encuentran las dos
fases”). Broadly y colaboradores’ mencionan que una emulsién puede
presentar inestabilidad de dos maneras, la inestabilidad quimica y la fisica.?

2.5.1  Termodindmica de la emulsificacién y de la coalescencia

o

Cuando el area superficial de un Hquido aumenta las moléculas del interior
emergen a la superficie. La superficie tiende a enfriarse, por lo que el calor
fluye hacia ella del entorno. Por o que hay un aumento de la energia superficial
equivalente a la suma de la energfa mecénica consumida y la energia calorifica
absorbida. La relacion entre el incremento en la energfa superficial. AS, asociada
con un incremento en el rea superficial, AA, es la siguiente:?”
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AS=T AA

T, es la tensién superficial interfacial entre el liquido y su entorno (el espacio
entre dos fases se le conoce como interfase?). Por lo tanto se puede observar que
la tensién superficial no es més que el incremento en la energia superficial
asociada con el incremento por unidad del drea superficial. Por lo que una
emulsién pierde un exceso considerable de energia hacia su entorno en forma
de calor por coalescencia de las gotitas de la fase interna y separacion de fases.&

2.5.2  Factores que afectan la estabilidad

Las emulsiones pueden mostrar inestabilidad en el almacenamiento, debido a
los cambios quimicos de los componentes, la presencia de microorganismos
indeseables en el producto, o cambios fisicos (visibles). La formulacion es la
responsable de la deterioracion debida a cambios gquimicos, fisicos, biologicos
del producto. El objetivo basico es crear el producto 1o més estable posible.

2521 Quimicos

Ista forma de inestabilidad se refiere a los cambios quimicos en cualquiera de
las fases o de los agentes emulsificantes, lo cual puede producir una
inestabilidad intrfaseca en la emulsion, o una tendencia a que la emulsion se
rompa, presenténdose separacion. Los dos tipos de inestabilidad (fisica y
guimica) se airibuyen a diferentes causas, en general la inestabilidad quimica
puede ser precedida por una inestabilidad fisica.3447
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2522 Fisicos

Generalmente esta forma de inestabilidad se relaciona con la vida de la
emulsion, cuando solo se considera la fuerza de gravedad. La inestabilidad
puede ser de dos maneras reversible o irreversible, por lo que se puede llegar a
la siguiente clasificacion:3447

a) Inestabilidad reversible.- esta a su vez puede dividirse en cremacion
o sedimentacién y en floculacion.

b) Inestabilidad irreversible- esta puede ser manifestada por
coalescencia, por rompimiento y por inversion de fases.

La coalescencia puede ser resultado del movimiento browniano!%?># ya
que es considerado un fenémeno cinético de los sistemas dispersos. Este
movimiento es debido a las colisiones al azar de las moléculas del liquido con
las particulas dispersadas, éste movimiento molecular de traslacion es la causa
del fenoémeno de difusién. Ademas del movimiento de traslacién que es la
causa de la difusion, las moléculas o particulas en dispersién tienen un
movimiento de rotacion en torno a los ejes que, si no hay fuerzas de
alineamiento, estan orientados al azar.

2523 Biolégicos

Esta inestabilidad se refiere a la contaminacién microbiologica causada
posiblemente por una mala proteccion del personal que elabora, asi como a una
mala sanitizacién del equipo en el que se elabora la emulsién, o la falta de
higiene de los envases. Esta inestabilidad se puede apreciar por medio de
cambios fisicos en la emulsién, como en el color, en la viscosidad, en el olor,
apariencia, etc.26% También se puede deber a factores internos propios de ia
emulsion como puede ser la falta o deficiencia de los agentes conservadores en
alguna de las fases de la emulsién, o por atrapamiento del mismo en las micelas

que constituyen la emulsion Para controlar éste problema se calcula un factor
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para asi conocer las veces que se requiere adicionar el conservador, por medio
de la siguiente férmula:

Factor= Cantidad de conservador total
Cantidad de conservador libre

2.5.3 Mecanismo de estabilizacion

El mecanismo de estabilizacion en un sistema emulsificado es generalmente
complejo y puede variar de un sistema a otro, los factores que favorecen la
estabilidad de una emulsién dependen de la naturaleza del agente
emulsificante y de la eleccién apropiada de las condiciones de formulacién y
manufactura como son:237.42,56

a) Tension interfacial baja; la adsorcién de un surfactante a una interfase
aceite/agua produce una disminucién de la energia interfacial, con lo
cual se facilita el desarrollo y favorece 1a estabilidad de las grandes 4reas
interfaciales asociadas con las exulsiones.

b) Una pelicula mecanicamente fuerte, la estabilidad de las emulsiones que
tienen proteinas como estabilizantes, proveen una profecciéon mecanica
que dan las peliculas adsorbidas alrededor de las gotas mas que de la
reduccién de la tension interfacial. Los sélidos pulverizados para los que
el angulo de contacto entre 0° y 180° tienden a acumularse en la interfase
aceite/agua donde le dan estabilidad a la emulsion. Los surfactantes
también estabilizan en el aspecto mecanico.

¢) Repulsiones de la doble capa eléctrica.
d) Tamafic pequefio de glébulo.

€) Manejar altas viscosidades
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254 Proceso de separacién o descomposicion del sistemna
emulsificado

El término de estabilidad de emulsiones se utiliza con frecuencia en relacion con
fendmenos esencialmente diferentes que a continuacion se mencionan.

2541 Floculacion

La floculacién es la formacién de grupos o de masas de particula,1819.2642.43,44.49.63
es decir cuando no se presenta ningin cambio en las gotas ni en la distribucion
del tamafio de los glébulos, pero si un aumento de agregados dentro de la
emulsion, los glébulos mantienen su identidad.?39444751 En la floculacién las
gotitas dispersas se acercan entre sf sin llegar a fusionarse El tratamiento de la
floculacion varfa de acuerdo al emulsificante, esto es si esta cargado o no. Con
emulsiones estabilizadas por surfactantes iSnicos la floculacion ha sido
cuantitativamente determinada utilizando la teorfa clasica DVLO de
estabilidad coloidal. Esta fue desarrollada en los 40s por Deryagin, y Landau y
por Verwey y Overbeek?826 para explicar la estabilidad de particuias
coloidales liofébicas. Toma en consideracién la cantidad de interacciones de
dos tipos de fuerzas que ejercen su influencia cuando una partcula se
aproxima con otra y cuando se determina la densidad de contacto. Las fuerzas

concernientes son:11.19.26,33,62

a) TFuerzas de atraccion de Van der Waals Va.

b) La repulsion electrostdtica entre la doble capa eléctrica de medidas
idénticas V.
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El origen de cada fuerza es independiente al otro, cada una es evaluada
separadamente y el resultado neto del potencial total de interaccién se obtiene
por su suma:+is2!

Vr=Va+ Vi

El valor total del potencial con la distancia determina la estabilidad del
sistema. La repulsién electrostatica Ve en las emulsiones se origina por
adsorcion de un surfactante i6nico y tedricamente ha sido modificada, para ser
permitida por la influencia de las interacciones del emulsificante espesante
adsorbido.4

La floculacién ocurre de manera secundaria, la cual es més notoria
cuando los glébulos de la emulsién son considerablemente méas grandes, las
fuerzas de atraccién de Van der Waals se extienden por toda la fase continua.
La teoria DVL.O no explica la estabilidad de las emulsiones preparadas con
surfactantes no iénicos, donde la contribucién eléctrica puede ser solamente un
factor estabilizante secundario.1971:414

2.5.4.2 Coalescencia

La coalescencia es la fusién irreversible de los aglomerados en una o mds gotas
mas grandes.51819.2637.38424962 Fgte fendémeno se puede considerar en varias
fases. Primero las gotitas tienen suficiente movilidad en la fase continua para
encontrarse unas con otras, muy pocas colisiones dan por resultado
coalescencia inmediata. La fina pelicula entre dos gotitas que chocan puede
provocar su rebote. Si no rebotan se adhieren unas a otras produciéndose la
agregacion o floculacién. Finalmente Ia pelicula de fase continua que interviene
puede ser eliminada hasta el punto en que pude romperse, permitiendo que se
combinen los contenidos de los dos globulos para formar un glébulo més
grande con menor superficie total 2181941444751
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Si la viscosidad de la fase externa es elevada y el volumen total de ia fase
inferna es pequernto, entonces la baja movilidad de las gotas dispersadas de la
fase dispersa puede determinar totalmente la velocidad de coalescencia. Si las
gotitas de la fase interna son uniformemente pequefias, la adhesién determina
la velocidad de coalescencia.l®

Van Tempel? en 1953, demostré que la floculacion y la coalescencia son
dos procesos diferentes. La floculacién en sistemas iénicos depende de la
repulsién electrostitica, mientras que la coalescencia depende de pelicula
interfacial ¢

Cuando los globulos de la fase interna agregada ascienden a la parte
superior o caen al fondo de una emulsién, el efecto frecuentemente se
denomina cremacion y se le llama sedimentacion cuando los globulos de la fase
interna son mds densos que la fase externa y se desplazan hacia el fondo.#74% En
esta etapa, la agitacién posterior redispersa estos agregados y se recupera la
emulsién. Sin embargo, una vez que los agregados han experimentado la
coalescencia y se ha producido la separacién e fases, es méas dificil volver a
formar la emulsién. Con frecuencia se indica que la velocidad a que las
particulas sumergen o flotan en los liquides {tanto si son particulas simples
como si son aglomerados) se predice por la ley de Stokes:%10523557.38.44,45,51,53,63

V=2 gr? {d1-do)
I

V= velocidad final de una esfera
r=radio de la esfera

n= viscosidad de la fase dispersante
g= fuerza de gravedad

di1= densidad de la fase dispersada
do= densidad de la fase dispersante
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La coalescencia es generalmente rapida cuando dos liquidos no miscibles
se agitan juntos por que no hay gran barrera energética que impida la fusién de
gotas v la nueva formacién de las fases originales, y cuando se agrega al
sisterna un agente emulsionante puede haber floculacién pero la coalescencia se
reduce a un grado que depende de la eficacia del agente emulsjionante para
formar una peiicula interfacial coherente estable.4?

Las principales razones para que el rompimiento o coalescencia de una
emulsién se presente son las siguientes:?

a) La incompatibilidad quimica entre el emulsificante y ofro de los
ingredientes del sistema emulsionado. (Ej. El borax con goma acacia)

b) Eleccion incorrecta del par de emulsificantes.(Ej. Error en el HLB)
c) Alta concentracién de electrolito.

d) Inestabilidad del emulsificante.

e) Una viscosidad demasiado fluida.

f) Temperatura.

2.5.4.3 Inversidn de Fases

La inversién de las fases de una emulsién se da cuando ésta se constituye por
porcentajes de fases similares, donde el proceso de manufactura indica un
aumento en la temperatura que disminuye al mezclar las fases, lo que puede
provocar dicha inversién. Esto se debe probablemente a los cambios de
solubilidad de los agentes emulsionantes en los componentes del sistema que
dependen de la temperatura. Este fenémeno también se asocia con la cremacién
y separacién de la emulsion, y puede ser restablecida probando la apariencia de
la emulsion. Tal fenémeno conduce a la sensacion granulosa. En algunos casos
se invertird parte de la emulsion, en otros no, lo que repercutird en la apariencia
en varias regiones de la emulsién 49
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2.6 Agentes emulsificantes

Para evitar la inestabilidad termodindmica de las emulsiones se utilizan agentes
emulsificantes. No existe una teoria universal de la emulsificacién, debido a
que las emulsiones pueden prepararse usando diferentes tipos de agentes
emulsificantes, los cuales actian dependiendo de diferentes principios para
estabilizar la emulsion. 3212239

Los agentes activos de superficie tienen un impacto en nuestra vida
diaria ya que tienen dos propiedades bésicas. La primera es su tendencia a
concentrarse en varios tipos de interfases. (liquido/gas, liquido/sélido y
liguido/liquido). La segunda propiedad se relaciona con la primera, es la
tendencia del agente activo de superficie a agregarse entre s1.22252

2.6.1 Definicion

Un agente activo de superficie es una sustancia que utilizando el fenémeno de
tensioactividad, tiene la propiedad de alterar la energia de una superficie con la
cual entra en contacto reduciendo la tension interfacial, es decir que esta
sustancia reduce el trabajo que se requiere para que haya contacto entre las dos
Superficie&2,3,5,19,21,37,45,49,67
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2.6.2 Generalidades

Los agentes activos de superficie son de gran importancia dentro de la
industria quimica, debido a la gran cantidad de aplicaciones en productos
industriales, institucionales y productos de cuidado personal. Su importancia
radica en que tienen propiedades tinicas causadas por presencia de los grupos
atémicos {son moléculas anfoteras) opuestos en su estructura molecular. Estos
grupos estan constituidos por una cabeza constituida por un grupe pelar
(soluble en agua) constituidos por grupos carboxilicos, sulfato, sulfonato,
hidroxilo o éter, y una cola constituida por un grupo no polar (insoluble en
agua). La existencia de estos grupos funcionales opuestos, es lo que confiere a
los surfactantes sus propiedades para la emulsificacion, de-emulsificacion,
dispersién, mojado, la formacién de espuma, la inhibicion de espuma, la
detergencia y la solubilizacién 215266

2.6.3 Clasificacion

Los agentes activos de superficie se pueden clasificar de acuerdo a sus usos, a
sus propiedades fisicas, o quimicas y por su forma de actuar. Los emulsificantes
tienen diferentes formas de actuar dependiendo de su naturaleza quimica, por
lo que no existe una teoria que abarque todos los mecanismos de accién. Por lo
que las principales teorfas de emulsificacion se pueden resumir como:195¢

a) La tension interfacial entre dos liquidos inmiscibles es disminuida por el
agente emulsificante.

b) La forma molecular y orientacion del emulsificante produce una capa
curva sobre la interfase.

¢) Una pelicula plastica del agente emulsificante cubre las gotas de la fase
dispersa.
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Estas tecrias no son necesariamente exclusivas, de hecho, todos los

factores mencionados pueden ser efectives simultédneamente.

2.6.3.1 Por su mecanisme de accion

Los agentes activos de superficie también pueden clasificarse de acuerdo a su
mecanismo de accidn, esto es de acuerdo al tipo de pelicula que forman en la
interfase, esta puede ser:391021.2241424962.64

a) Peliculas monomoleculares.- Los agentes tensioactivos estabilizan la

b)

emulsién formando una monocapa de moléculas o iones adsorbidos a la
interfase aceite /agua. De acuerdo con la ley de Gibbs la presencia de un
exceso interfacial requiere una reduccién de la tension interfacial,
asegurando a su vez una emulsion més estable debido a la reduccion
proporcional de energia libre superficial. Si el tensioactivo que forma la
monocapa e€std ionizado, los glébulos fuertemente cargados se repelen
mutuamente aumentando ia esiabilidad del sistema. Con tensioactivos
no iénicos las particulas también pueden estar cargadas por adsorcion de
uno o mas iones especificos desde la solucion. 2

Peliculas multimoleculares.- Los coloides litfilos hidratados forman
peliculas multimoleculares alrededor de las gotitas de la fase oleosa
dispersa. Estos coloides se adsorben en una interfase y pueden
considerarse tensioactivos que no reducen apreciablemente la tension
superficial, su eficacia depende de su capacidad para formar peliculas
multimoleculares fuertes y coherentes gue recubren las gotitas y las
hacen pwy resistentes a la coalescencia, incluso en ausencia de un
potencial superficial bien desarrollado. Ademas cualquier hidrocoloide
no adsorbide a la interfase aumenta la viscosidad de la fase acuosa
continua Io que aumenta la estabilidad de la emulsion.4
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c) Peliculas de particulas solidas.- Las particulas sélidas pequefias
humectadas hasta cierto punto por fases liguidas acuosas y no acuosas
actiian como agentes emulsionantes. Si las particulas son demasiado
hidrofilas permanecen en la fase acuosa; si son demasiado hidréfobas se
dispersan completamente en la fase oleosa. Oro requisito es que estas
particulas son pequefias con relacién a las gotitas dispersadas, y deben
de ser adsorbidas en la interfase. Una angulo de contacto pequefio entre
la particula solida y los globulos de la emulsién significa que es fécil su
desplazamiento y la accién protectora del surfactante es insignificante.22

Los agentes activos de superficie cambian las propiedades superiiciales
de las soluciones de acuerdo con su concentracidn, como Io es la disminucién
de la tension superficial, Ia tension interfacial, y la conductividad eléctrica entre
olras.

La tension interfacial es la fuerza por unidad de longitud existente en la
interfase entre dos fases de liquidos inmiscibles y semejante tensién superficial,
tiene unidades de dinas/centimetro, Invariablemente la tensiéon interfacial es
menor a la tension superficial por que las fuerzas de adhesién entre dos fases
liquidas forman una interfase mayor que cuando existe una fase enire un
liquido y un gas. Cuando dos liguidos son completamente miscibles entre sf, la
tension interfacial no existe entre ellos.2

2.6.3.2  Por su comportamiento térico

La clasificacion mas adecuada es de acuerdo a su comportamiento iénico en
solucion acuosa. Si un surfactante en solucion acuosa tiene un comportamiento
ibnico es por la formacién de una carga positiva (catiénicos) o negativa
(ani6énicos), cuando su comportamiento no estd constituido por una carga se
denominan como no iénicos. Un surfactante no iénico es neutral, y puede
mezclarse con surfactantes anibnicos y catibnicos. Algunos surfactantes
presentan actividad anidnica y catiénica dependiendo de la naturaleza de la
solucidn, estos surfactantes se conocen como anfotéricos. La naturaleza de los

2
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s e e
grupos solubles en agua determina el comportamiento de un surfactante 2266
Los surfactantes no iénicos que se considera que aportan una mayor estabilidad
al sistema son los poliméricos, debido a que incrementan la viscosidad del

sisterma.38

Dentro de los tensioactivos anidnicos existe una subclasificaciéon de
acuerdo a la manera en que el grupo aniénico esta ligado a la parte hidrofoba
de la molécula:é?

a) Grupos anidnicos unidos directamente a la unidad hidréfoba.- Jabones
de acidos grasos, alquil sulfatos, alquil sulfonatos, alquil aril sulfonatos,
a-Sulfonil acidos grasos, alquil sulfatos secundarios y alquil fosfatos.

b) Grupos aniénicos wunidos por enlaces ésteres.- Sulfatos de
monoglicérido, dialquil sulfosuccinatos, polietilenglicol éster suifato e
isotionatos.

c) Grupos aniénicos unidos por enlaces éteres.- Alquil éter sulfatos, fenol
éler sulfatos y alquil éter carboxilatos.

d} Grupos aniénicos unidos por enlaces amidas.- Alcanolamida sulfatos,
taurinas y sarcosinatos.

e) Grupos aniénicos unidos por enlaces amidicos.- Imidazol sulfatos.

2.6.4 Usos de los agentes activos de superficie

Las micelas pueden utilizarse para solubilizar compuestos organicos dentro de
una solucion acuosa, la cantidad solubilizada depende del tipo v del niimero
disponible de micelas en solucién originando una solucion transparente,
también pueden utilizarse para disolver sustancias polares en un medio
organico. Este es un proceso de solubilizacién.7.66
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Con fines farmacéuticos son ufilizados como solubilizadores, para
preparar esencias, productos resinosos, fenobarbital, sulfonamidas, vitaminas,
hermonas y colorantes. Por medic de estudios e investigaciones y con ayuda de
un diagrama ternario, se puede proporcionar al farmacéutico una buena
orienfacidén para formular medicamentos como sistemnas solubilizados.é2

Muchos surfactantes tienen actividad antibacteriana, debido a que actilan
en la superficie de las células bacterianas reduciendo la tension superficial a
causa de su adsorcién y extensién en dicha superficie. Esta actividad ne solo se
debe a log fenémenos interfaciales, sino también a otros factores, como el que la
adsorcién sobre la superficie celular probablemente produce la destruccién de
las células por aumentar la permeabilidad de la membrana celular lipoidea. Asi
la muerte de las bacterias se produce a costa de la pérdida de sustancias
celulares esenciales. Los surfactantes no i6nicos no tienen eficacia
antibacteriana, estos favorecen el crecimento bacterial ya que les suministran
dcidos grasos de cadena larga en forma féacil de metabolizar por los
microorganismos.6?

3. EMULSIONES COSMETICAS

Las emulsiones son de las preparaciones mas antiguas utilizadas para presentar
agentes cosméticos o farmacéuticos en su mayorfa para la piel. Su uso como
primer vehiculo para la piel data del 150 d. C. con la invencién de Galeno de la
primera “cold cream”. En realidad los sistemas estables fueron formulados en
tiempos del Imperio Romano, antes de que las teorfas de la estabilidad de las
emulsiones fueran desarrolladas. Ahora se utilizan las emulsiones fluidas
tépicas, orales, parenterales, asf como sistemas semisolidos.182L414

Las emulsiones cosméticas Yy farmacéuticas son raramente sistermas

simples. Més bien estdn constituidas por mulficomponentes polidispersados,
contienen surfactantes interactuando, cosurfactantes y otros aditivos.?!
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Muchos productos cosméticos se formulan como emulsiones como los

antitranspirantes, las cremas corperales, lociones, cremas de tratamiento,
cosmeéticos de color como magquillajes entre otros, esto es por que una emulsion
provee de las siguientes cinco cualidades deseabies:2122333564

a)

b)

d)

Compatibilidad con los ingredientes.- este tipo de formulaciones
permite la incorperacién de muchos componentes inmiscibles en el
mismo vehiculo. Tales como la glicerina, varios aceites, fragancias,
antioxidantes, preservativos y fragancias se pueden combinar
apareciendo para el consumidor como un producto homogéneo.

Aceptacion del consumidor.- Esto se debe a que muchos aceites que
proveen a la piel de emoliencia, y suavidad, y los cosméticos al ser
formulados vy vendidos como aceites anhidros pueden dejar una
sensacion grasosa al contacto con la piel, muchos compradores prefieren
una emulsién que aunque contenga los mismos ingredientes no deje
sensacion grasosa.

Un formulador puede desarrollar productos con diferentes propiedades
fisicas, ya sean lociones o cremas viscosas, la apariencia final de estas,
mates perlecentes o brillantes y la sensacién que este producto va a
dejar en la piel y la duracién de ésta depende de la concentracion y
consistencia de la formulacion y del tipo de emulsion que se formule, ya
sea aceite en agua 6 agua en aceite (o/w, w/0).

Existe una gran cantidad de fragancias que pueden emplearse para las
diversas formulaciones, desde ligeras hasta otras de mayor fuerza para
enmascarar posibles aromas propios de las formulaciones. Ademads se
tiene la ventaja de que en una formulacién o/w el aroma obtenido se
eleva en comparacién cuando se utiliza directamente sobre un aceite,
esto es posible por la particién de los componentes de la fragancia entre
la fase acuosa y la fase oleosa, y por que la presion de vapor v la
volatilidad resultante de la fragancia oleosa son mayores en la fase
acuosa que en la oleosa.
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e} Por ultimo y no menos importante, el costo el cual puede controlarse en
el producto por la cantidad de agua contenida en la formulacion.

Los productos cosméticos emuisionados deben de cumplir con ciertos
requisitos como lo es una buena consistencia, deben de producir el efecto
esperado en el consumidor, no deben de irritar ni de sensihilizarla piel, deben
de ser estable a los cambios climaticos fisica, quimica y microbiolégicamente.?

En una emulsién agua en aceite (w/0) se requieren ciertas propiedades,
como son una buena apariencia, brillante o lustrosa y sobre todo que
proporcione una cobertura, esto es que mejore las caracteristicas normales de la
piel. Ademas de reducir la pérdida de agua por evaporacion, y la repelencia de
la misma.

3.1 Los surfactantes en las emulsiones cosméticas

Tos surfactantes tienen una gran utilidad en la elaboracién de productos
cosméticos y de tocador y caen dentro de cinco dreas principales respecto a las
propiedades tensioactivas requeridas:4>67

1. Detergente.- Donde el problema principal implica la eliminacién de
sustancias de suciedad, se necesitan agentes tensioactivos con propiedades
detergentes, como champties y jabones de tocador. Los mads utilizados son el
lauril suifato de sodio, lauril sulfato de irietanolamina, Jauril sulfato de
amonio y lauril sulfato de dietanolamina.525

2. Humectante.- En productos donde se requiere un buen contacto entre una
solucién v un substrato requieren buenas propiedades humectantes, como
en la aplicacién de colorantes capilares y lociones para ondulacién
permanentes.

3. Espumante- Algunos productos requieren una elevada proporcién de
espuma en el uso, como lo son los champues y los bafios de burbuias.
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4. Emulsificacién.- En productos donde la formacién y estabilidad de una
emulsion es una caracteristica esencial se requieren agentes tensioactivos
con buenas propiedades emulsificantes, come en cremas para la piel,
capilares y desodorantes entre otros.52

o

Solubilizacién.- Productos en los cuales se requiere la solubilizacion de un
componente insoluble, se requiere un tensioactivo con cualidades adecuadas
que permitan la solubilizacién de los mismos, como en el caso de los
perfumes y en los saborizantes. 2

Dentro de las emulsiones cosméticas se uiilizan surfactantes idnicos v no
iémicos, los mas utilizados deniro de la cosmética se muestran en la Tabla 3.21.53

Tabla 3.- Surfactantes utilizados en emulsiones cosméticas

Anidnicos —H Catidnicos —H

No iénicoes

Estearato  def| Cloruro de j|Monoestearato]| Estearato ||Metil gluceth-
Trietanolamina diestearil de giicerilo de sorbitan 20
dimetil amonio sesquistearato
Lauril sulfato Cloruro de Polisorbato Polisorbato Polisorbato
de sodio benzil dimetil i 20 (Tween 20} 160 (Tween 60}]; 80 (Tween 80)
estearil amonio
Cetil sulfato || Clorure de Alcohol Alcohol Ceteareth-20
de sedio esteapirium estearflico cetilico
Estearamidoetii Alcohol Ceteareth-5 Laureth 23
dietilamina cetearilico
Alcohol  de Glicol Ceteth-24
lanolina estearato
PEG-100 PEG-40 Palmitato
Estearato Estezrato de sorbitan
Steareth-2 Steareth-20 Oleth-20
Estearato  de || Metil gluceth
propilen glicol || sesquistearat
| oIl
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Una concentracién inadecuada de surfactante no impide la coalescencia,
y aumentando la concentracién de emulsionante mas alld del nivel éptimo
tampoco aumenta apreciablemente la estabilided. Aparte de un posible
aumento de viscosidad, de poco sirve que haya un gran exceso, esto puede
incluso producir efectos indeseables come la formacion espuma.

Un agente emulsionante ideal debe de:2137.4¢

1. Ser tensioactivo y reducir la tension superficial a menos de 10 dinas/cm.

2. Adsorberse rapidamente airededor de las gotas dispersas en forma de
pelicula condensada no adherente que impida la coalescencia.

3. Impartir a los glébulos un potencial eléctrico suficiente para asegurar la
repulsién mutua.

4. Aumentar la viscosidad de la emulsion.

5. Ser efectivo en una concentracion relativamente baja.

Retomando lo descrito con anterioridad, un surfactante en emulsiones
cosmeéticas acttia de la siguiente manera; la porcién no polar al ser hidrofébica,
es generalmente una cadena larga lineal o ramificada hidrocarbonada. La parte
polar de la molécula puede llevar una carga positiva o negativa o contener un
grupo no iénico. El agente emulsificante se alinea en la interfase aceite-agua
con la porcién polar disolviéndose en la fase acuosa y en la porcién no polar de
la molécula en la fase oleosa. Este tinico tipo de estructura se requiere para
reducir la tensién interfacial y la tensién superficial, esto ocurre por que la
porcion polar de la molécula interfiere con el rompimiento de los puentes de
hidrégeno que existen entre las moléculas de agua.?!
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Cuando se utilizan agentes emulsificantes hidrofilicos en una mezcla de
aceite y agua, al agitar, la porcion no polar o lipofilica de la molécula disuelve o
ase adsorbe en la fase oleosa, vy la porcion polar de la molécula disuelve la fase
acuosa formando una capa protectora a firavés de las gotas de aceite
dispersadas. Cuando el agente emulsificante es aniénice ¢ catiénico un
negativa 0 positiva carga se forma alrededor de cada particula causando la
repulsién de las particulas, asi mismo retardando la coalescencia de las gotas de
acelte.”

Cuando se utilizan emulsificantes no i6nicos la estabilizacion de la
emulsion ocurre por impedimento estérico y por medio de puentes de
hidrégeno. La porcién no polar del surfactante es otra vez adsorbidas en las
particulas oleosas. La larga cadena en zig-zag de grupos de polioxietileno los
cuales son arreglados en la fase acuosa con impedimento estérico inhibiendo el
chogue de las particulas oleosas impidiendo la coalescencia. Los puentes de
hidrégeno se forman entre los grupos polioxietileno y agua.”!

Es importante notar que cuando la temperatura se eleva, los puentes de
hidrogeno entre los surfactantes no iénicos y el agua se rompen y el
emulsificante pierde sus propiedades hidrofilicas llevando a la emulsién a la
inestabilidad y a la inversién de fases.2!

En conclusién la estabilizacion inicial ocurre debido a una repulsiéon
electrostatica de las particulas cuando se utilizan emuisificante iénicos, o por el
efecto estérico y los puentes de hidrogeno en el caso de los agentes
emulsificantes no iénicos. En esencia los agentes emulsificantes forman una
capa alrededor de las gotas de aceite suspendido .42

3.2  Factores fisicos que influyen en la fabricacién de emulsiones
cosmeticas

La temperatura de fabricacién.- En el proceso de emulsificacion se requiere
aportar energia tanfo térmica como mecénica. Un aumento en la temperatura
trae por consecuencia el aumento de la solubilidad mutua de las fases y la
disminucioén de la tension interfacial, lo que favorece a dispersion de una fase
dentro de la otra. 48
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El tiempo de introduccién de la fase acuosa dentro de la fase oleosa o
viceversa. Este lapso debe de ser relativamente corto para evitar el enfriamiento
de la fase discontinua, y al mismo tiempo facilitar la incorporacion. 1

La velocidad de agitacion.- Este factor se ve relacionado directamente
con el tamafio de la particuia final obtenida.1248

El proceso de enfriamiento.- Este factor afecta directamente al tamafio
de particula y a las propiedades reologicas del sisterna.®

La concentracién de la fase interna.- Esta factor afecta directamente en la
viscosidad final del sisterna, una mayor cantidad de la fase interna aumenta la
viscosidad del sistema.1?

3.3 Estudios de estabilidad en emulsiones cosméticas

La estabilidad de una emulsién cosmética es uno de los aspectos mas
importantes en términos de calidad de un producto, siendo su objetivo general
el de determinar el tiempo en el cual el producto puede mantenerse en el
mercado sin que pierda sus propiedades ni sus caracteristicas con las que fue
originalmente elaborado. Estas propiedades no so6lo son sobre la estabilidad
quimica y fisica del producto, ya que también son posibles las interacciones
entre el producto v el contenedor, ya que pueden afectarse cualquiera de los
dos 0 ambos. 256869

Lo fundamental para proponer disefios para las pruebas, es una clara
definicién de los objetivos de las mismas. Por ejemplo las pruebas pueden tener
uno o més de los siguientes objetivos:2#
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a) Evaluar la estabilidad tanto fisicoquimica como aparente cuando se
elabora una nueva formulacion.

by Lvaluar si hay amarillamiento del producto contenido por deficiencia en
la estabilidad del mismo.

¢) Evaluar si hay amarillamiento del producto por efecto de una
incompatibilidad con el contenedor.

d) Comparar la estabilidad de un producto fabricado al modificar una
formula con la férmula original.

e} Comparar la estabilidad de un producto fabricado al modificar la
metodologia de elaboracién con la estabilidad de fabricacion anterior.

f)y Comparar la estabilidad de un producto fabricado con una nueva
maquinaria o equipo con el producto anterior.

g) Comparar la estabilidad de un producto en un nuevo envase con el del
envase anterior.

h) Estudiar el efecto de nuevas materas primas en la formulacion con
respecto a la formulacion original.

Generalmente se emplean las condiciones de estrés para evaluar la
estabilidad de una emuilsion, estas pruebas pueden ser por tiempo de
almacenamiento, temperatura de almacenamiento, centrifugacién y por
agitacion .28
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3.3.1 Esiabilidad a diferentes temperaturas

Generalimente los laboratorios fabricantes de productos cosméticos suelen
evaluar la estabilidad de las preparaciones sometiéndolas a observacion
durante un afic o mas Hempo, ya que éste es en el gque permanecen
almacenados o en uso. Este tipo de estabilidad se evalda a diferentes
condiciones de humedad v temperatura, sin embargo este método es muy lento
y antieconémico, por lo que la mayoria de los laboratorios recurren a estudios
de estabilidad acelerada a diferentes temperaturas. Para este tipo de estudios
uno debe de tomar en cuenta el tipo del producto especifico.?

Para pruebas de temperatura acelerada es importante recordar que los
protocolos de estabilidad por temperatura dependen de la categorfa del
producto.

Comunmente las emulsiones se almacenan a -10°C ¢ a 4°C, temperatura
de 25°C, 37°C y 45 6 50°C. La prueba de estabilidad a 37°C se realiza
generalmente durante tres meses como minimo, con un 80% de humedad
relativa como minimo. Esta prueba puede simular la estabilidad en un clima
tropical, aunque generalmente las pruebas de estabilidad con una humedad
relativa alta, se realizan para medir la permeabilidad del material de empaque
y no para el producto. Estas pruebas son de importancia para emulsiones w/o
vo/w.

Las pruebas de estabilidad a bajas temperaturas son particularmente
importantes para emulsiones de tipo agua/aceite (w/o}, ya que proporciona
resittados desde la primera semana de almacenamiento debido a que la capa
del emulsificante estabilizada se puede destruir por un aumento en el volumen
de la fase acuosa por la formacién de cristales de hielo.?

Otra determinacion se realiza con muesiras guardadas a diferentes
temperaturas; a 4°+/-1°C, a temperatura de cuarto o ambiente (20°+/-1°C) v a
40% /-1°C. A partir del primer dia las muestras se revisan v se reporta el dia en
el que se presenta separacion de alguna de las fases o se aprecia contaminacion
de tipo microbiolégico 8¢



Como se sabe tedricamente un aumento de 10°C en la temperatura de
almacenamijento duplica la velocidad de reaccion, por esto Klein v
colaboradores® asumen la equivalencia gque para una afio de estabilidad se
requiere que la muestra se someta a 25°C por un afio, a 37°C por seis meses y a

°C por un afio.

igualmente se pueden manejar cambios drasticos en la temperatura de
almacenamiento, ya que en estos se presenta de manera mas rapida la
inestabilidad de una emulsion que cuando se maneja una temperatura de
almacenamiento constante.28 Algunos laboratorios someten sus muestras
durante toda la noche a -20°C, y durante el dia a 50°C, por tres o cuatro ciclos.
Otros emplean condiciones méas moderadas de 4 a 45°C. Se sugiere un minimo
de seis ciclos para estas pruebas. Estas pruebas proveen evidencias para
determinar la estabilidad de una emulsion, la tendencia a la cristalizacién y a la
destruccién, y si esto ocurre, cual de ellos es espontaneamente reversible,

Otros manejan ciclos durante seis semanas congelando y derritiendo la
muestra. Un ciclo comprende 24 horas de almacenamiento a -5°C
posteriormente 24 horas a 40°C. El completo de la prueba se realiza a criterio, es
decir el analisis de la muestra a 25°C.

La Sociedad de Quimicos Cosmetdlogos de Alemania,®® trabajé con tres
tipos de emulsiones (crema w/o, o/w y una lociéon o/w) propuso tres métodos
sobre pruebas de estabilidad aplicables a la mayoria de las emulsiones
cosméticas, los métodos se basan en pruebas de almacenamiento a diferentes
temperaturas, pruebas de estabilidad manejando ciclos de temperatura. Las
cuales consisten en:

a) Almacenamiento a -20°C por 24 hrs, y posteriormente derretir las
muestras a criterio.

b) Almacenamiento a -5°C por una semana, y derretir las muestras a
criterio.

¢} Almacenamiento a temperafura ambiente en un lugar oscuro por 4
meses, v posteriormente 1, 2, 3 v 4 meses a criterio.

2
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d) Almacenamiento a -40°C durante 3 meses, 3 dias se deja la muestra a
criterio, posteriormente se deja la muestra 1, 2. 3 y 4 semanas a -40°C y
después 2 y 3 meses ala misma temperatura.

e) Almacenamiento a -45°C por tres meses, 3 dias a criterio, posteriormente
1,2,3 v 4 semanas y después 2 y 3 meses a -45°C.

f) Almacenamiento a -50°C por una semana y posteriormente 1, 3 v 7 dias a
criterio.

3.3.2 Estabilidad microbioldgica

Las pruebas microbiolégicas juegan un papel importante, ya que al presentarse
contaminacion de este tipo, la emulsion se puede ver afectada tanto en un
cambio fisico, quimico y sobretodo cambia la funcién al ser aplicada en la piel.

Esta determinacion se {leva acabo inoculando la muestra en un medio de
Agar Sangre y en un medio de Agar Dextrosa Saburaud, encubando a una
temperatura de 37°C durante una semana, y posteriormente e hace el conteo de
UFC, las cuales no deben de exceder 5000 UFC 6%

3.3.3 Determinacion del tamaiio de particula

La determinacion del cambio en la distribucién del tamafio de particula y la
medicion de la conductividad en una emulsion, pueden utilizarse para evaluar
la inestabilidad de una emuilsion. Cuande una emulsidn es estable, la
distribucién en la medicion del didmetro del glébulo es minima. La
sedimentacion cremacion o atraccion entre los glébulos es minima bajo estas
condiciones.20:2651
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El analisis del tamafio de particula se puede levar a cabo por varios
méiodos como son la determinacién microscopica, o por medio de un
registrador automatico de tamafio de particulas en sisternas dispersos.26 En los
tltimos afios el conteo de glébulos bajo un microscopio se ha reemplazado por
los aparatos basados en la difraccion de luz para medir el tamafio de las
particulas en los sistemas dispersos, medidores ultrasonicos, el rango de
medicién de estos instrumentos es de 0.5 a 250 um. %1026

3.3.4 Determinacion de la conductividad

Esta determinacién, se lleva a cabo para predecir la estabilidad de emulsiones
agua en aceite (w/ o), las cremas al ser estables muestran un ligero cambio en su
conductividad. La diferencia en la conductividad es mayor cuando las muestras
son sometidas a temperaturas entre 20 y 45°C 2

3.3.5 Pruebas de centrifugacion

Las pruebas de centrifugacion confieren al formulador una idea de lo que le
puede suceder a la emulsidn al cabo de un tiempo determinado, ya que esta
prueba simula el efecto de Ia gravedad en ia emulision a través del tiempo, por
lo que se considera como una prueba de estabilidad acelerada.¢®* En condiciones
normales de almacenamiento de la muestra, se puede predecir rapidamente al
observar la separacion de la fase dispersa, debida a la cremacién o coalescencia
cuando la muestra es sometida a centrifugacion. La ley de Stokes 383!
demuestra que la cremacion es funcién de la gravedad que al incrementarse
acelera la separacion de la emulsién, lo cual puede considerarse como una
medida de la resistencia de la membrana que rodea a los globulos y que los
protege contra la coalescencia %63
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Caando el problema de la emulsion es la separacidon de una de sus fases
puede ser posible correr varias muestras a diferentes tiempos de centrifugacion,
determinando la constante para el proceso, y extrapolando estas fuerzas
debidas a la gravedad.

Existe una gran diversidad de opiniones sobre la velocidad de rotacién y
el tiempo Optimo en una prueba de centrifuga Becher 5% indica que una
centrifugacion de 3750 rpm en una centrifuga de didmetro de 10 cm durante
cinco horas equivale al efecto de 1a gravedad por un afio aproximadamente. Por
otra parte una ultracentrifugacién tiene una velocidad bastante alta
{aproximadamente 25000 rpm o mas), lo cual da resultados que no se observan
durante el tiempo normal de vida de una emulsiéon.? Y generalmente los
laboratorios manejan velocidades de 2000 a 5000 rpm. durante un lapso muy
coto de tiempo.?!

La prueba de centrifugacion de Woittern, Ansman, Hilttinger, Billek,
Charlrt, Hoenen, Kuczera, Motitschke, Quack, Seib, Umbach y Wolff, de Ia
German Society of Cosmetic Chemists® la llevaron a acabo durante 10 minutos
a temperatura ambiente a 10000 rpm o por 30 minutos a 3000 rpm bajo la
consideracién especial del valor especifico de g para cada aparato de
centrifugacion. Para reportar los resultados utilizaron la siguiente escala:8

1. Estable

2. Ligeramente no homogéneo

3. Inicio de la separacién (cremacion, elevacion)

4. Marcada separacion

5. Separacion total
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Oftra prueba de centrifugacion consiste en el manejo de dos velocidades
de centrifugacién, a 5000 rpm y a 3000 rpm, la muestra se maneja a temperatura
ambiente, 24 horas después de que es fabricada la emulsién, y se reporta hasta
gue tiempo se rompe la emulsion 8

Klein v colaboradores® para su estudio manejaron velocidades de 3000
rpm. durante media hora, manejando sus muestras a una temperatura de 50°C
v media el peso del paquete de glébulos formado al fondo, y el peso de este
paquete no debia exceder el 2% del peso de la fase dispersada, después de tres
meses a 45°C. )
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II. OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

ez Proponer un estudio de estabilidad acelerada para tres emulsiones
cosméticas liquidas

OBJETIVOS PARTICULARES

a) Realizar un estudio de estabilidad acelerada a diferentes temperaturas
(4°, 25° v 38°C) durante tres meses para determinar la vida de anaquel
aproximada de las tres emulsiones cosméticas.

b) Evaluar el cambio en la estabilidad de las emulsiones a través de los
siguientes parametros:

-Crganolépticos (olor, color y apariencia).
-pH.

-Viscosidad.

-Gravedad especifica.

-Inversion de fases.

-Separacidn de fases.

c) Establecer como afecta la cinética de incremento del tamafo de
particula sobre la estabilidad fisica de las emulsiones a través de un
estudio de microscopfa Optica por conteo.
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1. PARTE EXPERIMENTAL

1. METODOS

1.1 Evaluaciones de control de calidad a materias primas

1.2 Procesos de manufactura de las emulsiones a analizar (CLN,
CLS, CLX)

Para el desarrollo del estudio de estabilidad previamente se desarrollaron y
prepararon tres cremas liquidas de uso corporal de la manera siguiente:
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FORMULACION DE LA CREMA LIQUIDA PARA PIEL NORMAL (CLN)

INGREDIENTES % {p/p) FASE
Aceite mineral 09895 B
Lanolina anhidra 0.8900 B
Glicerina 0.8400 A
Alcohol cetflico 0.5050 B
Acido estearico (.5000 B
Propil parabeno 0.4930 B
Perfume 0.3700 F
Trietanolamina 0.2500 C
Elastina (.2000 D
Metil parabeno 0.1970 A
Miel de abeja (.1185 A
Vitamina A 0.1000 E
Agua destilada 85.5970 A

Resumen general de manufactura

a) Se someten a calentamiento los ingredientes de la fase A en un recipiente
con el 90% del agua total se someten a una temperatura de 75°C.
Mientras que en otro recipiente la fase B es calentada a una temperatura
de 80°C. A Ja fase C se le adiciona el 10% de agua restante.

b) Una vez alcanzada la temperatura en la fase A y B, la fase By C se
adicionan simultineamente a la fase A con agitacién constante. Una vez
adicionadas las dos fases, la emulsion se mantiene a temperatura y
agitacion constante (2100 rpm) durante 8§ minutos.

c) La temperatura de la emulsién se lleva a 45°C por medio de un bafioc de
agua. Una vez alcanzados los 45°C se adicionan las fases D, E y F en
lapsos de 3 minutos, manteniendo la agitacién constante (2350 rpm).
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FORMULACION DE LA CREMA LIQUIDA PARA PIEL SECA

INGREDIENTES % {p/p) FASE
Aceite mineral 6.2775 B
Acido esteérico 3.6200 B
Cosmowax (alcohol cetearilico y ceteareth 20)  2.0000 B
Alcohoi cetilico 1.2000 B
Lanolina anhidra 1.1000 B
Glicerina {.9700 A
Trietanolamina 0.5700 C
Perfume 0.2600 E
Metil parabeno » 0.2000 A
Propil parabeno 0.0500 B
Vitamina A 0.0097 D
Agua destilada 71.0012 A

Resumen general de manufactura

a) Se someten a calentamiento los ingredientes de la fase A en un recipiente
con el 90% del agua total se someten a una temperatura de 75°C.
Mientras que en otro recipiente la fase B es calentada a una temperatura
de 80°C. A la fase C se le adiciona el 10% de agua restante.

bj Una vez alcanzada la temperatura en la fase A y B, la fase B y C se
adicionan simultaneamente a la fase A con agitacién constante. Una vez
adicionadas las dos fases, la emulsién se mantiene a temperatura y
agitacion constante durante 8 minutos (2100 rpm).

¢) La temperatura de la emulsién se lleva a 45°C por medio de un bafio de
agua. Una vez alcanzados los 45°C se adicionan las fases D, E v F en

lapsos de 3 minutos, manteniendo la agitacion constante (2350 rpm).
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FORMULACION DE LA CREMA LIQUIDA PARA PIEL EXTRASECA

INGREDIENTES % (p/D) FASE
Acido estedrico 3.9500 B
Aceite mineral 3.8200 B
Trietanolamina 2.0250 C
Dimeticona 2.0G00 B
Lanolina anhidra 1.8200 B
Miristato de isopropilo 1.7200 B
Petrolato blanco 1.2000 B
Propilenglicol 0.9700 A
Alcohol estearflico 0.5400 B
Perfume (.3000 E
Alantoina 0.2000 A
Metil parabeno (.1000 A
Dowicil 0.1000 D
Agua destilada 77.1075 A

Resuinen general de manufactura

a) Se someten a calentamiento los ingredientes de la fase A en un recipiente
con el 90% del agua total se someten a una temperatura de 75°C.
Mientras que en otro recipiente la fase B es calentada a una temperatura
de 806°C. A la fase C se le adiciona el 10% de agua restante.

b) Una vez alcanzada la temperatura en la fase A y B, la fase B y C se
adicionan simultaneamente a la fase A con agitacién constante. Una vez
adicionadas las dos fases, la emulsién se mantiene a temperatura y
agitacion constante (2100 rpm) durante 8 minutos.

¢) La temperatura de la emulsion se Ueva a 45°C por medio de un bafic de
agua. Una vez alcanzados los 45°C se adicionan las fases D, E y F en
lapsos de 3 minutos, manteniendo la agitacién constante (2350 rpmy).
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1.3 Estudic de estabilidad acelerada para las formulaciones

Para determinar la estabilidad de las cremas liquidas como producto, en el
departamento de desarrollo de formulaciones se elaboraron tres lotes piloto
para cada una de las cremas, los cuales fueron sometidos a diferentes pruebas
de estabilidad.

De tres lotes piloto se tomaron 25 muestras de cada lote en un tarro de
polietileno de alta densidad con capacidad de 180 ml. Dichas muestras fueron
sometfidas a diferentes temperaturas 4°, 25° y 38°C.

De cada lote de crema se tomaron 6 muesiras para cada temperatura
establecida.

Cada muestra se identificd con los siguientes datos:

a) Tipo de crema (CLN, CLS, CLX).

b) Namerc de lote (L1, 12, L3).

¢) Fecha de elaboracién (dd-mm-aa).

d} Numero de muestra (MO, M1, M2, M3, M4, M5, M6).

e) Temperatura a la que se somete la muestra (4°, 25" y 38°C).

Una vez elaborada la crema se realizaron las primeras evaluaciones a una

muestra cero (M0), correspondiente del dia cero. A partir de este momentoe se
llevé una calendarizacién de 90 dias, y se realizaron las evaluaciones cada 15

dias, a una crema de cada temperatura y de cada lote.

Las evaluaciones de microscopia se realizaron cada 24 dias a partir del
dia de elaboracién de cada emulsion.
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Las evaluaciones cuantitativas y cualitativas gue se realizaron fueron:

a) Prueba de estabilidad por centrifugacion.

b} Determinacién de pH.

¢} Viscosidad.

d) Gravedad especifica.

e} Propiedades organolépticas (apariencia, color y olor).

f} Determinacién del tipo de emulsion por medio de colorantes.

g) Tamario de globulo (microscopia). Esta determinacion se realizé cada 30

dias.

NOTA- A la muestra del tiempo cero se le realiza una prueba de
centrifugacion.

1.3.1 Evaluaciones de conirol de calidad a producto terminado

1.3.1.1.1 Estabilidad por centrifuga

Desarrollo de la prueba:

En esta determinacion se utilizé la centrifuga mod. 2207, utilizando tubos
graduados para medir el volumen de separacion de las muestras, en caso de
que estas lo presenten. La muestra se sometera a 3000 rpm por un periodo de 30
minutos.
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Se reportd la presencia o ausencia de separacién o precipitados. En caso
de existir separacion, se reporta conforme al volumen de separacion

1312 pH

Desarrollo de la prueba:

Se realizé de acuerdo al método general de analisis MGA 0701 de Ia
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos® (Potenciémetro Corning mod.
analyzer 350)

1.3.1.3  Viscosidad

Desarrollo de la prueba:

Se realizé de acuerdo al método IV general de analisis MGA 0951 de la
Farmacopea de ios Estados Unidos Mexicanos®® (Viscosimetro Brookfield
mod. LVT serie 307847 aguja No. 4).

1.3.1.4  Gravedad especifica

Desarrollo de la prueba:

Se realizé de acuerdo al método general de andlisis MGA 0251 de la
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos.> Se refirio el valor de gravedad
especifica al mismo valor de densidad del agua destilada, se manejé una
temperatura de 25°C tanto en la muestra como en la determinacion de densidad
del agua, con la siguiente formula:
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Gravedad especifica r=25:c) = Densidad relativa de la muestra
Densidad relativa del agua

La determinacion se realizd con un picnémetro metalico.

1.3.1.5 Apariencia

Desarrollo de Ia prueba:

En un portaobjetos se colocaron 50 mg de crema a temperatura ambiente,
la muestra se cubrié con otro portaobjetos, ejerciendo una ligera presion en los
mismos. Estos se observaron a contraluz, se reporto sila apariencia y el color de

la muestra son uniformes. La muestra no debia de presentar particulas o
grumos.

1.3.1.6 Color

Desarrollo de la prueba:
En un vidrio de reloj se colocaron de 2 a 3 g de la crema estandar de
referencia. Se hizo lo mismo para la crema que se evalud. Se colocaron los

vidrios sobre una superficie blanca y se realizo la comparacién visual.

Se reporté como “caracteristico” o “no caracteristico al esténdar”.
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1.3.1.7 Olor

Desarrollo de la prueba:

Se realizé una comparacion por medio de fres pequefias aspiraciones en
la boca del recipiente del estindar de referencia (estdndar con una vida media
de 3 meses), con la crema a evaluar.

Se report¢ como “caracteristico” o “no caracteristico al estdndar”.

1.3.1.8 Determinacion del fipo de emulsion con colorantes

Desarrollo de la prueba:

Se distribuvé tres gramos de crema en dos vidrios, en los cuales se
espolvored una pequefia cantidad de cada uno de los colorantes, se dejé pasar 3
minutos y se observé cual fue el color dispersado.s

Se reportd indicando cual fue el color dispersado.

1.3.1.8 Determunacion del tamafio de globulo por microscopia

Es una determinacién cuantitativa. Para esta determinacion se utilizo el
microscopie éptico con una placa micrométrica de platino, la cual es auxiliar en
la determinacion del tamario de globulo, el tamafio de éstos se determiné a
partir de una fotografia escalada.
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Desarrollo de In prueha

Sobre una placa micrométrica de platino se distribuyé una ligera capa de la
crema, v se enfocd un campo adecuado para la observacidn y posterior
medicion de los globulos (evitando su acumulacién). Posteriormente se tomd la
fotografia det campo elegido.

Como referencia para la medicién se tomé una escala conocida, o la
escala misma de la placa platinada, las cuales sirvieron de patrén de medicién

para los glébulos.

Los resultados obtenidos se reportaron con gréficos de distribucién de
tamafio de globulo.

Nota.- Todas las fotografias se obtuvieron con el mismo aumento.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION

1. EVALUACIONES DE CONTROL DE CALIDAD A MATERIAS
PRIMAS

Las evaluaciones de control de calidad a las materias primas son las estipuladas
por el laboratorio en el cual se desarrollaren los analisis.

Todas las materias primas se encontraron dentro de los parametros de
calidad requeridos por el laboratorio de control de calidad.

2. EVALUACIONES DEL ESTUDIC DE  ESTABILIDAD
ACELERADA PARA LA CLN

Una vez establecidas las evaluaciones a realizar para las emulsiones, se
procedié a la elaboracién de los tres lotes de la CLN. Para reportar los
resultados obtenidos, se considerd la media de los tres lotes.
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Do

21  Estabilidad por centrifugacién

Como se menciond anteriormente en esta determinacion se evalud el efecto de
la gravedad en un tiempo determinado, la muestra se someti¢ a condiciones de
gravedad simulada (teéricamente ia equivalente a un afio)® durante 30 minutos
a 3000 rpm. De la que se obtuvieron los resultados de la tabla 4.

Tabla 4. Resultados de la prueba de centrifugacion de los tres lotes de la CLN

Namero de lote | Centrifugacion (3000rpmy/30 min) |
1 No presenta separacion ‘H

; 2 No presenta separacion
I 3 No presenta separacion !

En los resultados presentados en la tabla 4, se puede apreciar que las
emulsiones no presentaron ninguna separacion al ser sometidas a esta prueba,
por lo que se prosigue con el estudio de estabilidad, ya que esta prueba de
estabilidad acelerada nos garantiza que la emulsién presenta una cierta
estabilidad durante su vida de anaquel, va que esta velocidad de centrifugacion
corresponde a 804.87 gravedades.*5

2.2 pH

En esta deteriinacion se evalud el probable cambio de pH con respecto al
tiempo para la CLN a diferentes temperaturas, obteniéndose los
resultados de la tabla 5.
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abl 5. Resultados medios de pH diferentes temperaturas de la CLN

| Diade T°C ]
analisis [ 25° | 4° 38°
0 7.877 7877 7877
15 7.713 7728 7778
30 7.766 7.843 7.62
45 7716 7.868 7.796
60 7.691 7.884 7642
| 75 7.716 7.794 7.549
90 7778 7719 7.618
X 7.736 7.816 7.697
o 0.0637 0.0700 0.119%
taat 7.9 139556 | 15.7233 6.5701
feal (7.7) 1.4952 4.3882 -0.0042
{cal 8.0) -10,9651 0.0186 -6.7029
7.950 g
7.900
?.850%: /k_‘-—-"“‘_" A'H\
7.800 T~ * e
7.750 | \‘\\,\*:_/_,—'-“-.\/ \\
G 7.700 .{_\. /‘”“"-‘-‘ &=
7.650 N~ .
7.600 ¥ e ~
7.550
7.500
1 2 3 4 5
Analisis
m 25°C & 4°C @ 38°C

Fig.1.- Representacion grafica del comportamiento del pH dela CLN a
diferentes temperaturas.
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o= oo o v

Para analizar los datos obtenidos en las diferentes determinaciones se
utilizo la distribucién de la prueba de t de Student, en esta se toma una media
muestral de una media poblacional {en este caso se tomaron los valores de la
especificacion), ya que a partir de una poblacién normal con una media (1) se
extrajeron las muestras aleatorias {lotes} de tamafio n en la cuales se evalu¢ la
estabilidad de este sistema emulsionado.

La distribucién de la t de Student es similar a una distribucién normal,
pero en la distribuciéon t es menos alta en el centro y tiene colas més altas.

Prueba de t de Student
1)
Ho‘. x= H
Hax# 1
Especificaciones de pH parala CLN: 742 8.0

Biom= 740 Wmed=770  pyman = 8.00

2
a=0.05

3)

-trab <kcal < trab

ty 025, 095 = 2.4469

4) B

t=x-[ nlZ

o

5)

No se rechaza Ho si la t calculada se encuentra dentro de +/- t de tablas.
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Nota.- Todas las pruebas de t analizadas se calcularon de igual forma al
procedimiento antericr.

Como muestran los resultados de la tabla 5, al ser analizados por medio
de la prueba de t de Student demostraron que la media m@esiral (x) no es
diferente a la media poblacional (1) por lo que los valores de pH a las diferentes
temperaturas manejadas en el estudio son estadisticamente confiables. Por lo
que aparentemente los cambios de pH no pueden ser atribuidos a
modificaciones quimicas en el sistema y parecen indicar estabilidad quimica.

Mientras que para la temperatura de 4°C se observa una desviacion de
estos valores cargada hacia la derecha, lo que significa que en su mayoria los
valores fueron mayores a la media poblacional del valor medio de la
especificacion (fmea)=7.7). Ya que en el laboratorio la especificacion que se
maneja es un rango de pH, es por lo que la determinacién de la t de Student se
realizéd también con los valores extremos de la especificacion. Y de acuerdo a
los resultados obtenidos se puede ver que aungue la temperatura de 4°C los
datos estdn cargados hacia valores mayores ain se encuentran dentro del rango
de la especificacién, por lo tanto la hipétesis nula no se rechaza, por que los
datos son estadisticamente confiables. Lo cual significa que el pH no sufrié
cambios significativos ni por tiempo, ni por temperatura durante el estudio.

2.3 Viscosidad

En esta determinacion se evalué la estabilidad de la viscosidad con
respecto al tiempo para la CLN a diferentes temperaturas, obteniéndose
los resultados de la tabla 6.

Especificaciones de viscosidad para la CLN: 3000 +/- 1000 cps

u = 3000 cps

wn
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Tabla 6.- Resultados medios de viscosidad a diferentes temperaturas de ia CLN

T

Resultados y Discusion

Dia de T°C
analisis 25° 4° 38°
0 2411.1 24111 24111
15 3038.9 3477 8 24837
30 31611 39278 24000
45 3266.7 35833 2805.6
60 3355.6 38167 297.0
75 35389 38444 2808.3
90 36722 37722 2700.0
X {cps) 32064 3547.6 2654.8
g 4115080 { 5249255 | 26548143
Eeal(2000) 7.7564 7.8003 7.6907
tea1(3000) 1.2599 | 7.8563 0.2241
tear(asony 1.3268 2.7601 -4.0544
4500.0 _!
4000.0 -
-
R S s
3500.0 & &« L
» e -
g ‘/ o m--— ' -
3000.0 | - B e .
* & " el S
25000 L% - )
500. T____-a_-____r.
2000.0 ‘ : j
1 2 3 4 & ] T
Analisis
m 25°C 4 4°C @ 38°C

Fig.2 - Representacion grafica del comportamiento de la viscosidad dela CLN a
diferentes temperaturas.
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S—

Los valores de viscosidad obtenidos experimentalmente para las
muestras a 25°C demostraron cumplir con la prueba de t de Student con el
valor medio y maximo de la especificacién, sin embargo para las muestras que
se maniuvieron a 38°C sus valores fueron aceptables estadisticamente con el
valor medio de la especificacion, lo cual guiere decir que los valores de
viscosidad obtenidos de las muestras no son diferentes al valor medio de la
media muestral. Por otra parte en la prueba de t de Student para las pruebas
sometidas a 4°C se observa gue no es igual en ninguno de los tres valores de la
especificacién que se manejan, sin embargo todos los datos caen dentro de la
misma, esto se debe a que los valores obtenidos experimentalmente no son
iguales estadisticamente a ninguno de los treg valores de la especificacion. La
tendencia de estos valores fue hacia la media méaxima de la especificacion, esto
se debe a que la temperatura es un factor que afecta la viscosidad de las
emulsiones, ya que a mayor temperatura la emulsion es mas fluida, en
consecuencia disminuye la viscosidad, esto es por que a mayor energia menor
viscosidad en el fluido. Ademds la viscosidad de una emulsién puede
incrementarse también con el tiempo. Por que cuando se forma un agregado de
las particulas dispersadas de la emulsién, parte de la fase continua es atrapada
entre estos agregados, siendo inmovilizada. Tendiendo el mismo efecto de una
disminucién de la fase continua, dando como consecuencia el aumento en la
viscosidad.?

24  Gravedad especifica

Como sabemos la gravedad es determinada para conocer el rendimiento
(volumen) de la crema, y si ésta lo puede mantener durante un tiempo
determinado a diferentes condiciones de almacenamiento. En esta
determinacion se evalué la estabilidad de la gravedad especifica con respecto al
tiempo para la CLN a diferentes temperaturas, obteniéndose los resultados de
la tabla 7.

Especificaciones de gravedad especifica para la CLN: 0.9380 +/- 0.0200
n=0.9380
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Tabla 7. Resultados medios de gravedad especifica a diferentes temperaturas de la

Resultados y Dis

PSS B E~L]

L

Li

o

CLN
Dia de T°C
analisis 25°¢ 4° 38°
0 (0.9389 0.9389 0.9389
15 (.9389 0.9175 0.9303
30 0.9353 0.9189 0.9343
45 09541 {.9029 0.9435
60 0.932% 0.9227 0.9368
75 0.9434 0.9087 0.9669
90 0.9370 0.9225 0.9175
X 0.9410 0.9143 0.9393
G 0.0063 0.0079 0.0153
%cal 10.9180) 96591 | -1.2391 3.6833
Ecal (0.9380) 1.2599 -7.8563 0.2241
teal (09580 | -7.1393 14.6353 | -3.2337
0.9700 . ,\\
2 0.9500 1 P .:::.. . '.’;/—_ \
@ oo B . _ e - - ™~ .
é 0.9360 ey g - - \‘i
~'h—--“‘-“'5~~~ /,‘&‘...\ '—/-
0.9100 ~. - =
0.8900 : T
1 2 3 4 5 6 7
Analisis
® 25°C 4 4°C @ 38°C

G

Fig. 3.- Representacion grafica del comportamiento de la gravedad especifica de la
CLN a diferentes temperaturas.
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Resultados y Discusi6n

Como muestran los resuitados de la tabla 7 el valor medio de la
especificacion no es diferente a la media experimental, es decir, la gravedad
especifica no es diferente media muestral de la especificacion. No asi para las
muestras sometidas a la temperatura de 4°C ya que estas se salen de los valores
de la especificacion, lo cual significa que la disminucién de la temperatura
afecta la gravedad especifica del sistema, disminuyendo los valores de la
misma, esto se puede deber a una posible cremacion de los glébulos (aumento
del tamafio de la fase dispersada) y coalescencia del sistema, ya que como
sabemos la densidad de la fase interna es menor a la de la fase externa y si se
comienza a dar el fenomeno de cremacion, los globulos de a fase dispersada
{fase oleosa) tenderan a flotar (flotacion) y a aumentar su tamafio,® por lo que al
tomar la muestra, se puede haber tomado una mayor cantidad de glébulos (fase
oleosa), lo que repercute en el resuitado de la gravedad especifica obtenida.

Sin embargo para las muestras sometidas a 38°C la media poblacional
con el valor medio de la especificacion, es igual a la media muestral, ya que esta
dentro del intervalo de confianza. De acuerdo a todos los resultados obtenidos,
se puede observar que {a gravedad especifica se ve afectada con temperaturas
bajas que en relacion con la temperatura mas elevada.
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‘%esultados y Discusion

Tabla §.- Evaluac1oncs de la&. propledades organoephcaq y tipo de emulsion de la

CLN
T °C Determinacion Dia de analisis
organoléptica 0 15 | 30§ 45 | 60 § 75 | 90

25° jApariencia LH JLH | LH |LH | LH | LH | LH
Det. del tipo de emulsién | O/W[O/W[O/W[O/W[O/W][O/W[O/W,
Olor CsjCsjCs jCs5iCcs |Cs [Cs
Color cs|cscsfcs|Cs LA LA

38° jApariencia LHILH S LH I LH VEH. F LH | LH.
Det. del tipo de emulsién | O/W{O/W|O/WIO/W | O/WIO/WEO/W
Olor Cs|CSCs |C5Cs |Cs |CS
Color CsjCs |Cs |C5]Cs pCs | LA

4° |Apariencia LH |LH |JLH |LH |LH |LH |PC
Det. del tipo de emulsion |O/W|O/W|O/WJO/W|O/W|O/W|O/W
Olor cspcsjas s jcs|cs | Cs
Color CsiCs s jCs Cs | CSs §LA.

LA, Ligeramente amarillenta P Pequedos cristales

LH. Lisa homogénea O/W Emulsion aceite en agua

CS. Caracteristico al estAndar

25  Apariencia

En este analisis se observd que todas las emulsiones conservaron su apariencia
y consistencia uniforme a excepcién de una de las tres muestras que se
conservaron a 4°C, ya que como se muestra en la tabla 8 se observaba con
pequefios cristales, lo cual explican Mapstone y colaboradores® que en una
emulsién aceite en agua los cristales de alcoholes grasos son el resultado del
transporte del alcohol graso desde la pelicula interfacial donde actia como un
ernulsificante auxiliar. Por lo tanto agui no se aplica el dicho “entre més
cantidad de surfactante es mejor”.
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2.6 Color

Para la observacion de esta caracteristica se utilizaron tres muesiras para cada
ternperatura de las cuales, una de las tres muesiras que se conservaron a las tres
diferentes temperaturas presentaron una ligera coloracién amarilla, lo cual
puede deberse a la posible oxidacién de alguno o de algunos de los
componentes de la fase cleosa de la emulsion. Lo anterior puede solucionarse
con la adicion de una antioxidante en la formulacion. Esta coloracion también
podria deberse para las muesiras sometidas a 38°C a la evaporacion de la fase
continua, ya que la apariencia de una emulsion es una combinacion de las
propiedades de las dos fases, del tamafio de particula de la fase interna y de los
colorantes y/o pigmentacién de la fase interna o externa.’ Y en este caso la fase
oleosa presentd coloracion amarillenta, lo cual pudo tener predominancia en el
sistema.

2.7  Determinacién del tipo de emulsion con colorantes

Al realizar la determinacion del tipo de emulsion con un colorante hidrosoluble
para este caso el azul de metileno, el cual logré la coloracién en la muestra de la
emulsién, lo que indica que el colorante se solubilizé en la fase dispersa, lo que
dio como resultado una emulsion del tipo aceite en agua. Esto se confirmoé con
el uso del coloranie liposoluble (rojo de Sudan), el cual no se disperso
(solubilizo) en la muestra, Io cual confirma que las emulsiones son aceite en
agua, debido a que el coloranie se quedo en la fase discontinua. Esto también
comprueba que las muestras no presentaron una inversién de fases.
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Resuitados y Discusion

Z8  Determinacidn del tamafio de glébuio por microscopia

A continuacion se muestran las distribuciones del tamafno de particula a las
diferentes temperaturas del estudio:

Almacenamiento a 25°C

Tabla 9. Resultados de frecuencia del tamafio de glébule de la CLN sometida a una
temperatura de 25°C.

Tamaiio del Nimero de glgbulos

gidbulo (im) Dia 0 Dia 30 Dia 60 Dia 90
10.0000 0 10 10 0
11.1111 31 27 27 27
12.5000 40 40 36 32
14.2857 23 23 21 25
16.6667 6 0 6 16

X (Lm) 12.7302 12.2857 12.4999 13.2381

a 1.5309 1.3608 1.6988 1.8939

Teal — -3.2663 -1.3551 2.6817
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45
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T
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30 #pt TNy
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320 J/f W Tl
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10 / ; :‘-"‘:-
. T ’m
s :’ ~.
0 45 ‘ i
2 10 14 12 13 14 15 16 17

Tamafio de giobuio (mem)
¢ Dia( B Dia30 4 Dia60 @ Dia 90

Fig. 4.- Distribucion de [recuencias dei tamafio de gldébulo para la CLN sometida a una
temperatura de 25°C

Para determinar el diametro aritmético o promedio, se hicieron los siguientes
célculos:
dar = (21’1; X dln) / ZH;
--donde
da:= didmetro aritmético o promedio

n= ntmero de glébulos
d= didmetro del globulo
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Tabla 10.- Resultados del didmetro aritmeético de la CLN sometida a una temperatura

de 25°C
Dia de analisis || dac (um) ]
0 12.7302
30 12,2857
50 12,5000
90 13.2381

Comeo se puede apreciar en la tabla 9 se le realizé la prueba de t de
Student a los resultados obtenidos experimentalmente en la distribucion de
frecuencias del tamafo de globulo, con un intervalo de confianza del 95%, para
lo cual la t de tablas sera de 1.6602. Como en el laboratorio no se tienen
registrados estudios de microscopia, se tomo como la media poblacional ia
media de la primera medicion a tiempo cero. Y se calculé la t calculada con las
siguientes tres mediciones (dia 30, dia 60 y dia 90). Como se puede apreciar,
hasta la medicion de los 60 dias la media muestral no es estadisticamente
diferente a la media poblacional. Mientras que en la medicién de los 90 dfas la
media no o es, esto era de esperarse, ya que como sabemos cualquier sisterna
emulsionado es termodindmicamente inestable, aunque esté constifuido por un
buen sistema emulsionanie,?9.37.46.63

Comparando las curvas de la figura 4, se puede observar un
comportamiente 6gico entre ellas, ya que el tamafic va fncrementindose
conforme al tiempo, dando un efecto de mayor amplitud en la curva con
puntas més planas. A éste aumento en el tamafio de glébulo se le puade
atribuir la ligera coloracién amarillenta que presentaron algunas emulsjones en
la medicién de los 90 dias, puesto que el tamafio de particula de una emulsién
influye en el color de la misma.>

62



Resultados y Discusion

Alnacenagmiento a 38°C

Tabla 11.- Resultados de frecuencia del tamafio de globulo de la CLN sometida a una
temnperatura de 33°C.

Tamafio del Nimero de giébulos
glébulo (pm) Dia0 Dia 30 Dia 60 Dia 90
 10.0000 0 9 7 0
11.1171 31 20 20 18
I 12.5000 40 38 26 24
14.2857 23 21 21 23
16.6667 6 12 16 30
20,0000 0 0 10 5
% (Lm) 12.7302 12.8722 13.8389 14.2857
o 1.5309 1.8970 2.8609 24439
feat - 0.7486 3.8752 6.3650
45
4D -8
P SN
35 1 r 7N
. , ARY
7 . _—
] 30 ¢ ./. \‘1\\ - - ‘@',‘\\
w ¢ . . i L 4 .
2 20 i e L3N =
E ! ."lﬁ p T .- ‘.
15 | i T R
/ - T T LN
101 I-L‘,?r'f' N ~, " S N ~A
&' ~. ~ \
5 i ool T~ @
0 4— — : —

9 16 M 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21

Tamaifio de giéhulo {mcm)
¢ DiaQ & D{a3) 4& Diasd @ Dia 90

Fig. 5.- Distribuci6n de frecuencias del tamafio de giobulo de la CLN sometida a una
temperatura de 38°C
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Tabla 12.- Resultados del didmetro aritmeético de la CLN sometida a una temperatura

de 38°C.
| Diadeanalisis || &or (1im)
| 0 12.7302
30 12.8722
60 13.8389
90 14.2857

Como se puede apreciar en la tabla 11 la media muestral no es
estadisticamente diferente a la media poblacional a los 30 dias de
almacenamiento a 38°C, pero a los 60 y 90 dias la media muestral es diferente a
la poblacional, ya que como se observa en la figura 5 el aumento de la
temperatura es un factor que influye en el tamafio del glébulo hacia tamafios
mayores del mismo. Lo cual lleva a la airaccion de los glébulos (floculacion) y
finaimente la formacion de glébulo mds grandes (coalescencia). Esto se va a
presentar invariablemente en cualquier sistema emulsionado, ya que de
manera ideal en una emulsién estable las particulas de la fase dispersa
mantienen su tamafio o se mantienen suspendidas indefinidamente. Sin
embargo esto raramente sucede en la practica, por que las particulas tienden a
obedecer la ley de Stokes?210323337382445515363 y e |a mayoria de las emuisiones
las particulas tienden a aglomerarse o a flocular con el tiempo. En la
aglomeracion las particulas se mantienen unidas conservando su identidad 3
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Almacenamiente a 4°C

Tabla 13 - Resultados de frecuencia del tamafio de globulo de la CLN sometida a una
temperatura de 4°C.

Tamafio del Nuamero de globulos
Globulo (jim) Dia0 Pia 30 Dia 60 Dia 90
10.0000 0 9 9 10
111111 31 20 12 12
125000 40 45 41 14
14.2857 23 26 21 34
16.6667 6 0 11 30
- 20.0000 i 0 0 6 0
% (m) 12.7302 12.4615 13.3917 13.9405
o 1.5309 1.3393 24522 2.2639
feal — -2.0062 26974 5.3459
50
45 .
40 | n’if&:f?\\
o 36 :.-’,'j.f \;\\'.\‘ &,
2 30 ‘ 1 A -.ﬂ_
S 25 iy N ™
> v I ;. ‘ﬁf‘\ S
s 20 ; Iﬂ ; P4 .‘i\\ . i
b £ ‘ ~ '-/‘/ N~ A A
o) g A
5 :i ‘\\ #-_H o \’:A
9 & ~ il -
9 10 41 42 13 14 15 16 17 18 19 20 21

Tamafio de glébulo {(mcm}

¢ DiaQ B Dia30 & Dia60 @ Dia90

Fig, 6.- Distribucién de frecuencias del tamafio de globule de la CLN sometida a una
temperatura de 4°C
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Tabla 4.- Resultados del dzametro arltmetlco de la CLN sometida a una temperatura
de 4°C.

[ Diadeanalisis | d,r (um) !

L 0 L 127302
L 30 12.4615
60 13.3917
90 13.9405

Como se puede observar en la tabla 13 la media muestrai no es diferente
a la poblacional estadisticamente tinicamente para el dia 30 de almacenamiento
a 4°C, siendo diferente para las muestras analizadas a los 60 y 90 dias. Lo que se
muestra en la figura 6, tendencia de los globulos hacia un tamafio mayor, lo
cual se debe a la posible floculacién y coalescencia de los mismos. Esto puede
ser explicado por que los posibles cambios bruscos de la temperatura
provocaran la ruptura de glébulos, ya que se esta alterando el equilibrio que en
cierta forma habia alcanzado el sistema, ya que se altera la energia interna del
mismo.

Tabla 15.- Resultados comparativos del tamafio de globulo del dia de andlisis 0 al dia
90 a las diferentes temperaturas de la CLN.

Tamafio del Namero de globulos

glébulo Dia 0 DHa90 a Dia%0 a Dia 90 a
(m) 25°C 38°C 4°C

10.0000 0 0 0 10

11.1111 31 27 18 12

12.5000 40 32 24 14

14.2857 23 25 23 34

16.6667 6 16 30 30

20.0000 G 0 5 0

X (1m) 12.7302 13.2381 14.2857 13.9405

o 1.5309 1.8939 2.4439 2.2639

Tea - 2.6817 6.3650 5.3459

64



Resultados y Discusién

45
40 )
. '
35 1 . \ r._._‘
r “ . \
30 | é, 7y -
’ \\ ./
« k1 Sy w N
g 25 ’, e \}.‘ v
L5 = —
3 4o . . W™
g 20 4 / AN
= b d : o
15 - w/ g \\ . "\
E',.Q—‘-"’ . "\ Uy
10 | o7 N SN
” ‘\ \\ \‘\
5 § - . e A
T, .\:
0 — - . =

o

8.0000 10.0000  12.0000 14.0000 16.0000 18.0000  20.0000 22.0000

Tamaho de glabulo (mem)

¢ Dia0 @& Dia 90 a 25°C A Dia9a38C @ Diada4s’C

Fig. 7.- Representacion grafica comparativa de la frecuencia del tamario de glébulo a
diferentes temperaturas de Ja CLN al dfa Oy al dia 90

Como se puede observar en la tabla 15 las muestras sometidas a las tres
temperaturas muestran una media muestral diferente a la media poblacional a
los 90 dias de almacenadas, sin embargo la diferencia en el aumento del tamafio
de glébulo es mayor para las muestras sometidas a 38°C, después para las
sometidas a 4°C y por altimo para las sometidas a 25°C. Fsto es por que a
mayor temperatura mayor movimiento de los gidbulos y mayor velocidad de
reaccién, por lo tanto mayor chogue entre ellos aumentando la probabilidad de

la floculacion y posterior coalescencia de los mismos.#®
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Las muestras sometidas a 4°C sufrian un choque térmico al ser
analizadas {por el cambio drastico de la temperatura requerida para el andlisis
25°C), lo que ocasionaba al sistema emulsionado la nueva buasqueda del
equilibrio termodinamico.

En la figura 7 se realizé un gréafico comparativo de la distribucion de
tamafio de glébulo a las temperaturas de la tltima detexminacién para observar
como afecté la temperatura al tamafio de globulo al final de la parte
experimental.

Se observé que a mayor temperatura la frecuencia de glébulos de mayor
tamafio se incrementa, lo que confirma lo anteriormente mencionado que a
mayor temperatura mayor energia en el sistema lo que provoca la floculacion y
coalescencia de los globulos. Sin embargo la distribucién de las muestras que se
mantuvieron a 25°C es mas similar a fa del primer dia.
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A continuacidn se determing la cinética de tamaric de glébulo para determinar
la fecha de caducidad de ia emulsiéon a 25°C, obteniéndose los siguientes

resultados:

Cinética de orden cero:

dd, =K

dt

dd,=-Kdt
[ ddar=-K [ at
ary - daro= -Kt

dart = daro- Kt
¥ =b-mx

Para lo cual se obtuvieron los siguientes resultados:

r=1{(.953105

m = (0.0158733
b=11.7222

Cinética de primer orden:

-ddy =Kdy
dt

iga,; = 'Kdar
dt

lndax—indaG:~K(t‘O}
Indaor=Ingao-Kt

v=b-mx
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Para la cual se obtuvieron los siguientes resultados:

r = 0.955181
m = 0.0012443
b=24644
259 j
@
2.58 1
267
256
v 255
&
s -
T 2544
253 §
¢
2,52
2.51 N
25 4 - -
o 10 20 30 49 50 60 70 86 90 100

Tiempo (dias)
Fig. 8.- Representacion grafica de la cinética de ler. Orden para la CLN.

Como se puede apreciar en los resultados obtenidos, el crecimiento del
globulo presenta una cinética de primer orden, por lo que se extrapola a 50um
obteniéndose una fecha de caducidad de:

1163.3049 dfas = 3 afios, 5 meses, 20 dias.

Se consideraron 50um come la medida de glébulo a la cual ol sisterna se
puede considerar atn con buena estabilidad fisica, va que un sistema con un
tamafio de globulo de 100um, es considerada como una emulsién grosera y no
una emulsién, presentando propiedades fisicas diferentes, siendo una de las
principales la separacion de fases.
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3. EVALUACIONES DEL ESTUDIO DE  ESTABILIDAD
ACELERADA PARA LA CLS

Una vez establecidas las evaluaciones a realizar para las emulsiones, se
procedid a la elaboracién de los tres lotes de la CLS. Para reportar los
resultados obtenidos, se considerd la media de los tres lotes.

3.1  Estabilidad por centrifugacion

En esta determinacién se evalud el efecto de la gravedad en un tiempo dado,
sometiendo la muestra a condiciones de gravedad simulada por medio del
empleo de una fuerza centrifuga a 3000 rpm durante 30 minutos. Los
resultados obtenidos se muestran en la tabla 16

Tabia 16.~ Resultados de centrifugacion de los (res lotes de [a CLS

Numero de lote | Centrifugacion (3000rpm/30 min)
1 No presenta separacion
2 No presenta separacion
3 No presenta separacion

En los resultados presentados en la tabla 16, se puede apreciar que las
emulsiones no presentaron ninguna separacion al ser sometidas a esta prueba,
por lo que se prosiguié con el estudio, ya que esta prueba de estabilidad
acelerada nos garantiza que la emulsion presenta una cierta estabilidad durante
el tiempo de anaquel. La idea generai de utilizar pruebas de centrifugacion es
que la gravedad pueda ser en la velocidad terminal predicha por la ley de
Stokes, pero comummenie el estrés causado por la centrifugacién causa
coalescencia, 1o que podria no ocurrir durante condiciones normales de estrés 48
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3.2 pH

En esta determinacion se evalud la estabilidad del pH con respecto al tiempo
para la CLS a diferentes temperaturas, obteniéndose los resultades de la tabla
i7.

Especificaciones de pH para la CLS: 8.000 +/-0.200

1 = 8.000

Tabla 17.- Resultados medios de pH a diferentes temperaturas de la CLS

Dia de T°C
Analisis 25° 4° 38°
(1] 8.006 8.006 8.006
15 7.929 7.942 7.97
30 8.019 8.077 8.016
45 7.967 7.774 8.107
60 8.028 8.055 8.014
75 7.874 8.011 7.934
90 7.970 7.970 800
X 7.970 8.018 8.007
0-1 0.0547 0.0510 0.0530
teal(7.8) 8.2226 11.3093 | 10.3334
Leal(s.0) -1.2436 0.9540 0.3422
Ecal(3.2) 11,1247 | -9.4417 | -9.6345
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Fig.9.- Representacién grafica del comportamiento del pH de la CLS & diferentes
temperaturas.

De acuerdo con el analisis estadistico de la t de Student, utilizando
como media poblacional el valor medio del intervalo de la especificaciéon dada
por el laboratorio, se observa en la tabla 17 que todos los valores de 1a t
calculada se encuentran dentro del intervalo de —twab a ey, lo cual significa que
los datos son estadisticamente confiables, esto nos muestra que la temperatura
y el iempo no tuvieron un impacto directo en el pH de las CLS.
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Aln asi al comparar los valores obtenidos en la tabla 17 a las diferentes
temperaturas, se puede observar que todos se encontraron dentro del intervalo
de la especificacion.

3.3 Viscosidad

En esta determinacién se evalué la estabilidad en la viscosidad con respecto al
tiempo para la CLS a diferentes ternperaturas, obteniéndose los resultados de la
tabla 18.

Especificaciones de viscosidad para la CLS: 7500 +/- 1000 cps

u= 7500 cps

Tabla 18-. Resultados medios de viscosidad a diferentes lemperaturas de la CLS

Diade T°C
Andlisis 25¢ 4° 38°
0 67111 6711.1 6711.1
15 71556 5100.6 6561.2
30 8155.6 6133.3 72333
45 8216.7 6616.7 790{0.0
60 79722 6200.0 8688.9
75 10911.1 7183.3 7930.0
99 8450.0 7133.3 81722
X (cps) 7938.9 6582.6 7606.7
G 7585829 | 458.6870 | 790.6667
Teasson | 5.0185 0.4764 3.7033
Teayzseny | 1.5308 | -5.2916 | 0.3569
Teatsson) | -0.7397 | -11.0598 | -2.9892
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F1g.10.- Representacion grafica del comportamiento de la viscosidad de la C1Sa
diferentes temperaturas.

De acuerdo a los resultados obtenidos en el estudio estadistico, la t
calculada para las temperaturas de 25° y 38°C si se encuentran dentre del
intervalo de t de tablas para el valor medio de la especificacion (tabla 18), lo
cual quiere decir que la viscosidad no mostrd afectacion a través del tiempo a
25% y 8°C, sin embargo se observa que para las muestras sometidas a 4°C su ¢t
caiculada tnicamente entra dentro del rango para el valor mfrumo de la
especificacion. Lo cual quiere decir que el almacenamiento a 4°C afects el
sisterna, disminuyendo la viscosidad del mismo, estc se puede deber a un
posible aumento en la dispersiéon del tamaiio de los globulos, Io cual puede ser
un resultado eventual de la coalescencia dando como efecto una caida en la
viscosidad, ya que mientras la distribucién del tamafio de particula sea mas
amplia, la viscosidad del sistema es menor.?3:3448
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3.4 Gravedad especifica

Asi como para la CLN en esta determinacion también se evalué la estabilidad
de la gravedad especifica con respecto al tiempo para la CLS a diferentes
temperaturas, obteniéndose los resultados de la tabla 19,

Especificaciones de gravedad especifica para la CLS: 0.8950 +/-0.0200

u=0.8950

Tabla 19.- Resultados medios de gravedad especifica a diferentes temperaturas de la

CLS
Dia de T°C

analisis® 25° 4° 38°
4] 0.8937 ( 8937 0.8937
15 0.9077 0.8986 (0.8959
30 0.9046 0.8953 0.8866
45 0.9041 0.8981 0.9114
60 0.9042 0.8973 0.927
75 (.8867 0.8906 0.9158
90 0.8815 0.8571 09279
X 0.8975 0.8920 0.9076
e (.0102 0.0099 0.0157

tealosrsy | 5.8362 45432 5.4937

teal (08050 § 0.6455 -0.799%6 21322

teal f05150) | 45393 | -6.1467 | -3.2994

76



Resultados y Discusion

0.930¢
2
'/
0.9200 ol 7
- T ~e
-
0.9100 - y
R R =
0.9000 - . :
-3 . __-—n&-...____ e - - — .
@ #;._:_.—-@\_ - e “‘1&-._\‘:\
® 0.3900 Sl T STa
~a -
NT--
£.8800 .
~
0.8700
0 8600 ‘ J
1 2 3 4 5 ] 7
Analisis
m 2°C A 4°C ® 38C

Fig. 11.- Representacion grédfica del comportamiento de ia gravedad especifica de la
LS a diferentes temperaturas.

En la tabla 19 se puede observar que los valores de las t calculadas
indican que son aceptables al entrar en el rango de +/- t tablas. No obstante lo
anterior al revisar los valores mostrados en las muestras almacenadas a la
temperatura de 38°C se ve que las determinaciones finales se salen del rango d
la especificacion, esto se debe posiblemente a la coalescencia de los glébulos.s
Otro factor que pudo haber influido es que cuando se tom¢ la muestra y no
homogeneizarse se pudo haber tomado una proporcién mayor de la fase
continua (agua) por lo que el valor de la gravedad especifica se ve
incrementado. Ya que como sabemos las dos fases presentan diferencias en sus
densidades, siendo mayor la del agua.s
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Tabla 20.- Evaluaciones de las propiedades organolépticas y tipo de emulsion de la

LS
T°C Determinacion L Dia de analisis
organoléptica 0 |15 [ 30 ] a5 | 60 | 75 | 90
25° fApariencia LHILH [LHEILH L [LH | LH
C
Det. del tipo de emulsién |O/W[O/WEO/WIO/W]O/W|O/W|O/W
Olor CsSjCsjCsfCcs s s | Cs.
Color cs|csfcscs|csjcs Cs
38° WApariencia LH jyLH pLH ) LS | LS LG /\LG/
C | rcC | PC
Det. del tipo de emulsion [O/W{O/W O/ WO/ WO/ W O/W|O/W
Olor CSo|Cails|jCs s Cs |Cs.
Color csjosjas s jcs |Cs ] Cs
4°C jApariencia LH | LH jLH LMy LH | LH | LH
Det. Del tipo de emulsion [O/W | O/ WO/ WIO/WIO/W[O/WIO/W
Olor cs s |cs |cs |Cs |CS5 ) Cs
}a)lor csjCs s |CsjCs |Cs |Cs
L.A. Ligeramente amarillenta P.C. Pequefios cristales
LH. Lisa homegénea O/W Emulsion aceite en agua
CS. Caracteristico al estAndar L.G. Ligeros grumos

3.5  Apariencia

De acuerdo con las observaciones realizadas a las diferentes muestras, no se
noto diferencia en la apariencia para las muesiras sometidas a temperaturas de
25°C y 4°C, sin embargo para las muestras de 38°C en los tltimos analisis se
observé un ligero sobrenadante ya que como se sabe las condiciones de
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almacenamiento influyen directamente en la estabilidad de una emulsion, en
este caso la temperatura afecto el sistema, va que a los 45 dias se comenzéd a
observar la aparicidn de un sobrenadante en la emulsién, lo cual puede
explicarse por la posible evaporacion de la fase continua, por encontrarse a esta
emperatura, ¢ al comienzo de una inestabilidad en el sistema. BEsto se pudo
confirmar cuando la muestra ya tenia almacenada 75 dias, por el aspecto
grumosc que presentaba, esto sin duda se debe a 1a presencia de la floculacién
y coalescencia de los glébulos del sistemna56182637.384243444963 ya gue como
sabemos la apariencia de una emulsion es la combinacién de las propiedades
de las dos fases y del tamafio de particula de la fase dispersa,>™ lo cual se
discutird mas adelante en el estudio de microscopia y la prueba de colorantes.

Ademas durante las pruebas de estabilidad acelerada pueden ocurrir
cambios en la emulsion, lo que muchas veces no ocurre bajo condiciones
normales de almacenamiento, pero nos proporcionan el mayor acercamiento a
la realidad de lo que puede ocurrir en ei sistema.?®

3.6 Celor

Como se puede observar en la tabla 20, no se presenté un cambio en la
coloracion de las emulisiones, esta determinacion es meramente organoléptica la
cual nos puede indicar que no existe contaminacion en las cremas ni ningin
compuesto de la emulsion sufrié una posible oxidacién o descomposicidon.

3.7  Determinacion del tipo de emulsion con colorantes

El principio de esta determinacién se basa en la solubilidad de dos colorantes
uno hidrosoluble y otro liposoluble, los cuales se solubilizan en su fase afin,
indicindonos el tipo de emulsién, los resultados obtenidos muestran que las
emulsiones sometidas a esta determinacidon son del tipo aceite en agua, v no
presentaron una inversién de fases, ya que el colorante liposoluble no tifié
importantes volumenes de la fase externa.
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ot KT e

3.8  Determinacién del tamano de glébulo por microscopia

A continuacidén se muesitan los resuitados obtenidos de microscopia a las
diferentes temperaturas de almacenamiento para la CLS.

Alinacenamiento a 25° C

Tabla 21.- Resultados de frecuencia del tamafio de glébuio de la CLS somefidaa una
temperatura de 25°C.

Tamafio del Nimero de glabulos

Glébulo (pm) Dia0 Dia 30 Dia 60 Dia 90
7.6923 12 13 0 0
8.3333 26 12 13 0
9.0909 34 18 24 27
10.0000 14 46 36 26
1117111 14 9 27 39
12.5000 0 8 0 8

X {(um) 9.1362 9.6364 9.8651 10.3879

S 1.0391 1.2923 £.9399 1.0319

| Tea — | 38704 7.7554 12,1298

80



Resultados y Discusion

45
40 B Pu
£ e - AN
3L @ 2 \-.( “
© 30 SN SO k
3 . R - \
g 25 #» hATINENE o A \
= / ‘U‘ Kl 4
(%] K rd ! B > . B
© 20 , P : N
[T . , ! E ‘\ \ N 5
15 : S =
- € ERiini S N
__‘___'ﬁ_. - - N \
10 ] s i} w s N b
s l’ p— \".":‘—AE
5 . K N
- ! ‘\‘\‘
0 o & i cn
7 8 9 10 11 12 13

Tamaiio de glébulo (memy)

¢ Dial BEDia30 & Dia60 & Dia%0

Fig. 12.- Distribucion de frecuencias del tamafio de globuio de la CLS sometida a una
temperatura de 25°C

Tabla 22 - Resultados del didmetro aritmético de la CLS sometida a una temperatura

de 25°C
Dia de analisis || dar (m) ]
0 ] 91362
30 9.6364
&0 9.8651
90 10.3879
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En la figura 11 se puede apreciar el mmpacto de la temperatura y el
tiempo en el tamafio de globulo para la CLS, a 25°C (se muestra en la tabla 21)
que la frecuencia para el tamafio de 7.6923 um es del 12%, mientras que para la
medicion 3 y 4 se aprecié una frecuencia del 0% para este valor, mientras que
para la medicion de 12.5000 pm, la frecuencia es del 0% en la primera medicién,
sin embargo en la segunda y cuarta medicién se presenta una frecuencia del
8%, lo cual se puede apreciar en la figura 11, ya que se observa un marcado
desplazamiento hacia tamafios de glébulo mayor, siendo estos mismos parte de
su frecuencia maxima, lo anterior se puede deber a que parte de los globulos
tendieron a flocular y por tanto a coalescer, incrementdndose el tamafio de
particula.

Aunque esto no tuvo ningan efecto significativo en el pH, la viscosidad,
la gravedad especifica y 1a apariencia de la emulsion, al realizar la prueba de t
de Student {con las mismas condiciones que en el estudio de microscopia para
la CLN), nos damos cuenta que la media muestral es diferente a la media
pobiacional desde los primeros 30 dias del analisis, lo que significa que el
sistema tuvo un cambic a nivel microscépico, pero no llegd a afectar a los
demas parametros.8
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Almacenamiento a 38°C
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Tabia 23 - Resultados de frecuencia del tamafio de globulo de la CLS sometida a una

temperatura de 38°C.

Tamafic del Nimero de globulos l

[ Giébulo (Lm) Dia0 Dia 30 Dia 60 Dia 90
L 7.6923 12 0 0 0
8.3333 26 0 12 0
9.0909 34 33 11 5
10.0000 14 41 35 30
111111 14 10 32 40
12.5000 0 16 4 25
14.2857 0 0 0 0
16.6667 0 0 6 0

% {(um) 9.1362 10.2111 10.5555 11.0239

o 1.0691 1.1684 1.8606 1.0294

Teat — 9.1995 7.6283 18.3385
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Fig. 13.- Distribucién de frecuencias del tamafic de glébuio de la CLS sometida a una

temperatura de 38°C

Tabla 24 - Resultados del didmetro aritmético de la CLS sometida a una temperatura

de 38°C.

[ Diadeanilisis || du (um) 1l

[ 0 9.1362 {i
30 o !
60 _ 70.5555 ‘i’
90 11.0240 ﬂ
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Como se puede observar en la figura 12 la frecuencia maxima para la
medicién 1 es del 34% para 9.0909 pm, aunque se puede cbservar, que la
frecuencia para la segunda medicién para el mismo tamano de particula es del
33%, esta distribucion se observa mas desplazada hacia tamafios mayores de
glébulo, encontrandose su frecuencia méaxima 41% en el tamafio de glébulo de
10.0000 um, a su vez la medicion 3 y la 4 mostraron sus valores de frecuencia
méaximos en tamafios de glébulos mayores, lo que significa la floculacién y
coalescencia de los glébulos con el paso del tiempo. Comparando el resultado
de la t calculada con la t de tablas nos damos cuenta que no se encuentra dentro
del rango de aceptacién y aunque la viscosidad, la gravedad especifica y el pH
no se vieron afectados por esta dispersion del tamafio de globulo, la apariencia
si mostré un cambio, ya que como se mencionaba anteriormente, existe la
presencia de grumos, ios cuales se deben a la aglomeracién® de la fase
dispersa.s

Almacenamiento a 4°C

Tabla 25.- Resultados de frecuencia del tamafio de globule de la CLS sometida a una
temperatura de 4°C.

FTamafio del Niimero de glébulos
Glébulo (Um) Dia0 Dia 30 Dia 60 Dia 90
7.6923 12 0 ¢ 0
8.3333 6 0 g 0
9.0909 34 22 16 0
10.0000 14 42 22 14
111111 14 28 62 36
12.5000 0 8 0 43
14,2857 0 0 0 7
% (pm) 9.1362 10.31111 10.5435 11.7749
GII 1.0391 0.9696 0.7800 1.1313
teal - 121176 18.0411 23.3254
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Fig. 14.- Distribucion de frecuencias del tamafio de glabulo de la CLS sometida a una
temperatura de 4°C

Tabla 26.- Resultados del diametro aritmético de la CLS sometida a una ternperatura

de 4°C
L Dia de anélisis —” dar {umy)
0 [ 9.1362
| 30 10.3110
60 10.5434
90 11 7750
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Como se puede observar en la figura 13, se observa un desplazamiento
en la frecuencia de la distribucion del tamafio de glébulos hacia los tamanos
mayores. Lin la figura 13 también se puede observar que la distribucion en la
frecuencia de los tamafios no es uniforme, aungue la tendencia si sigue siendo
la misma a las anteriores se observa una diferencia significativa enftre la t de
tablas y la t calculada, lo cual también se puede observar en la tabla 26, el
aumento del didmetro aritmético. En este caso el aumento del tamafio de
globulo, afectd la viscosidad del sistema causando una disminucién de la
misma, ya que el aumento del tamanio de particula reduce el area superficial de
la fase interna dando como resultade la disminucion de la viscosidad La
emulsion puede pasar a través de diversas caidas de viscosidad antes de que un
equilibrio nueve se alcance. El resultado eventual de una emulsion
pseudoestable con un grande y uniforme tamafio de particula, con una
viscosidad baja y con una fuerte tendencia a concentrar la fase continua y la
fase dispersa ya sea en el fondo o en la superficie del reciptente.®?

Tabla 27.- Resultados comparativos del tamafio de globulo del dia de anélisis 0 al dia
90 a las diferentes temperaturas de la CLS

Tamano del Nizmero de gldbulos
glébulo Dia 0 Dia%0 a DB{a90 a | Dia 66 a
(1) 25°C 38°C 1 £C
| 7.6923 12 0 0 0
| 8.3333 26 0 0 0
; 9.0909 34 27 5 0
! 10.0000 14 2% 20 14
11.1111 14 39 40 36
] 12.5000 0 8 75 13
‘[ 14.2857 0 0 0 7
P % (Lm) 9.1362 10.3879 110236 | 117749 |
i o 1.0391 1.0319 1.0204 1.1313
b feas 12.1298 18.3385 23.3254
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Fig. 15.- Representacion grafica comparativa de la frecuencia del tamafio de globulo a
diferentes temperaturas de la CLS al dia 0 v al dia 90

En la figura 14 se observa un grafico comparativo de la variacion de la
frecuencia con respecto al tamafio del glébulo, para la ditima medicién en cada
temperatura, y asi mismo se hace una comparacién con respecio a la medicion
de frecuencias inicial. Fn esta figuran 14 se puede observar que la frecuencia
para lamanos de globules mayores fue para las cremas que se encontraban a
4°C, aungue [a distribucion presenta mas uniformidad = los 4°C con respecto a
las temperaturas de 25 y 38°C, esto se puede deber a que los globulos se
encuentran cor: una alta energia superficial, v al ser sometides a bajas
temperaturas (baja energia), los globulos tienden a flocular y cealescer
disminuyendo asi su energia superficial, para estabiecer un equilibrio entre [a
enesgia de los glébulos v la energia del medio en ef que se encuentran.
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-

Sin embargo para la temperatura de 25°C y de 38°C se puede observar
que su frecuencia méaxima i

glébulo de 11.1111 um, ya que para la temperatura de 25°C es de 39% y para la
temperatura de 38°C es del 40%, aunque estos valores de frecuencia sean muy
similares, se puede observar que existe entre elios diferencia, puesto que la
campana de distribucién para la temperatura de 25°C marca una distribucién
mayor hacia valores de menor tamanio de gidbulo, lo cual es logico, puesto que
a mayor energia en el sistema la inestabilidad es mayor, por lo que la facilidad
para que un glébulo flocule y posteriormente coalesca se ve
incrementada.>6.18263437,384243444963 Todas las distribuciones de diferentes
temperaturas para la dltima medicion se vieron afectadas por el tiempo, y por
la temperatura a la cual fueron sometidas, esto se puede observar en la figura
14, va que la medicion inicial muesira su frecuencia méxima a tamarios de
glébulo menores. Por lo que se puede concluir que mientras la distribucion del
tamano de particula sea mas amplia la viscosidad es menor.33.48

es muy similar para la medida del tamafo de

39



Al igual que para la CLN se determing la cinética de tamafio de glébulo para
determinar la fecha de caducidad de la emulsién a 25°C, obteniéndose los
siguientes resultados:

Cinética de orden cero:
dart = darﬂ* Kt

y=b-mx

Para lo cual se obtuvieron los siguientes resultados:

r = (.989993
m = 00132793
b=9.1588

Cinética de primer orden:
Indar=Indao-Kt

y=b-mx

Para la cual se obtuvieron los siguientes resultados:

r = 0.990027
m = 0.0013621
b=22156
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Fig. 16.- Representacion grafica de la cinética de ler. Orden para la CLS.

Como se puede apreciar en los resultados obtenidos, el crecimiento del

globulo presenta una cinética de primer orden, por lo que se extrapola a 50um
obteniéndose una fecha de caducidad de:

1245425 dias = 3 afios, 4 meses, 28 dias.
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4. EVALUACIONES DEL ESTUDIO DE  ESTABILIDAD
ACELERADA PARA LA CI1.X

Al igual que para las otras dos emulsiones se procedid a realizar las
evaluaciones establecidas, v se considerd la media de los resultados de los tres
lotes de esta emulsion.

41  Estabilidad por centrifugacién
En esta determinaciéon se evalué el efecto de la gravedad en un tiempo
determinado, sometiendo la muestra a condiciones de gravedad simulada por

medio del empleo de una fuerza centrifuga a 3000 rpm durante 30 minutos. Los
resultados obtenidos se muestran en la tabla 28.

Tabla 28.- Resultados de centrifugacion de los tres lotes de la CLX

Ntmero de lote | Centrifugacién (3000rpm/30 min) |
1 No presenta separacion
2 No presenta separacion !
3 No presenta separacion i

En fos resuitados presentados en la tabla 28, se puede apreciar que las
emuisiones neo presentaron ninguna separacion al ser sometidas a esta prueba,
por lo que se prosigue con el estudio de estabilidad, ya que esta prueba de
estabilidad acelerada nos garantiza que la emulsién presenta una clerta
estabilidad durante el tiempo de anaquel.
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42 pH

En esta determinacion se evalué la estabilidad del pITl con respecto al
tiempo para la CLX diferentes temperaturas, obteniéndose los resultados
de la tabla 29.

Especificaciones de pH para la CLX: 7 700 +/- 6.200

1= 7.700

Tabla 29.- Resultados medios de pH a diferentes temperaturas de la C1L.X

Dia de T°C
analisis 25° 4° 38°
0 7.809 7.809 7.809
15 7.625 7.309 FIT3
30 7.609 7.761 7.635
45 7.738 7.863 7.664
60 7.666 7.744 7.625
75 7.595 7.915 7578
90 7.626 7.785 7.590
¥ 7.674 7.812 7.668
Il 0.07478 0.0594 D.0Ros
tal 75 6.1546 13.8969 49663
fal (77 0.9199 5.0003 0.9550
teal 7.7) -7.8938 -3.9196 -6.8583
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Fig.17.- Representacion grafica del comportamiento del pH de la CLX a diferentes
temperaturas.

En esta determinacion los valores de t calculada obtenidos
estadisticamente en la prueba de t de Student para las temperaturas de 38°C y
para 25°C con el valor medio de la especificacién son confiables, ya que se
encuentran dentro del intervalo de la t de tablas, mientras que para las
muestras sometidas a una temperatura de 4°C, la t calculada sobrepasa el limite
inferior y medio de la especificacion, lo que estadisticamente nos indica una
variacién significativa en el analisis del pH, sin embarge al comparar los
valores de pH obtenidos experimentalmente con el valor extremo mayor de la
especificacion dada por el laboratorio, se puede apreciar que la media
poblacicnal no es diferente a la media muestral, esto se puede deber a que
como el sistema se mantuvo a una temperatura baja , no permitiendo que toda
la trietanolamina saponificaréa el acido estedrico quedando trietanolamina sin
reaccionar, por lo que fue el tnico sistema que mantuvo el pH nicial y no
disminuyé como en los sistermnas almacenados a 25°C y 38°C.
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4.3 Viscosidad

En esta determinacién se evalué la estabilidad en la viscosidad con respecto al

tiempo para la CLX a diferentes temperaturas, obteniéndose los resultados de
la tabla 30.

Especificaciones de viscosidad para ta CLX: 3000 +/-500 cps

i = 3000 cps

Tabla 30.- Resultados medios de viscosidad a diferentes temperaturas de la CLX

Diade T°C

analisis 25° 4° 38°
0 28333 28333 2833.3
15 28500 3144 .4 2879.4
30 2800.0 2961.1 3553.5
45 2966.7 32722 3205.6
60 31444 3088.9 31444 |
75 32333 3366.7 3561.1
90 3188.9 3016.7 3038.9

X (cps) 3016.7 3097.6 3173.7
fe] 173.4066 | 182.6643 | 2935014

teat (2500) 7.8836 8.6558 6.0732

Eeal (3000) 0.0961 1.4139 0.5920

Ecal (3500) -7.3740 -5.8285 -2.9414
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Fig.18.- Representacién grafica del comportamiento de la viscosidad de la CLX a
diferentes temperaturas.

Como se puede observar en la tabla 30 estadisticamente los valores de
viscosidad obtenidos experimentalmente son confiables, ya que la t calculada
con el valor medio de la especificacion es igual a la t de tablas, lo que quiere
decir que la temperatura no afecté significativamente la viscosidad de la
emulsiones, aunque los valores obtenidos no son constantes, la mayoria se
encuentran dentro del intervalo de la especificacion manejada por el
laboratorio, iinicamente dos valores de viscosidad para la temperatura de 38°C
salen de la especificacion, esto se puede deber a una posible separacién de las
fases, y al no ser homogeneizada la muestra se pudo haber hecho la
determinacién en la parte superior del recipiente, donde se encontraba mas fase
oleosa (glébulos), por lo que la viscosidad se pudo haber incrementado.#
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44  Gravedad especifica

En esta determinacién se evaiud la estabilidad de la gravedad especifica con
respecto al fiempo para la CLX a diferentes temperaturas, obteniéndose los
resultados de la tabla 31.

Especificaciones de gravedad especifica para la CLX- 0.8950 +/- 0.0200

1 = 0.8950

Tabla 31.- Resultados medios de gravedad especifica a diferentes temperaturas de la

CLX

Dia de T°C

analisis 25° 4° 38°
0 0.9009 0.9009 0.9009
15 0.8821 0.8825 0.9037
30 0.9011 0.8972 0.8794
45 0.9134 0.8947 0.8951
60 0.9056 0.8859 0.9293
75 0.8989 0.8843 0.9529
90 0.8966 0.8952 0.9549
% 0.8998 (0.8915 0.9166
o 0.0095 0.0072 0.0295

{eal {0.8750) 6.9068 6.0632 3.7310

tear {0.8950) 1.3316 1.2915 1.9405

teatooisey | -3.2332 8.6354 0.1435
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Fig 19.- Representacion grafica del comportamiento de la gravedad especifica de la
CLX a diferentes temperaturas

Al analizar los valores de la tabla 31 estadisticamente se puede observar
que las t calculadas se encuentran dentro del intervalo de +/- t de tablas, lo cual
indica que los valores obtenidos durante este estudio para la gravedad
especifica son estadisticamente confiables, es decir que la media poblacional es
igual a la media muestral. Sin embargo al comparar cada uno de los resultados
obtenidos con el intervalo de la especificacién se puede observar que los tres
tltimos valores para la temperatura de 38°C se encuentran fuera de la
especificacién, lo cual se puede deber a gue estas muestras al encontrarse
sometidas a una temperatura elevada presenten una cierta separacién, por lo
cual los valores sean mayores a los de la especificacion, esto se puede deber a
que al existir una posible floculacién y coalescencia en la emulsién, a tomar la
muestra se tomoé més fase continua (acuosa), ya que la muestra nc se
homogeneizd para realizar el andlisis, v al existir un aumento en el tamafio de
glébulo se reduce el volumen de la fase interna, por lo tanto es mas probable
tomar una mayor cantidad de fase dispersante.
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Tabla 32.- Evaluaciones de las propiedades organolépticas v tipo de emulsion de Ia

CLX
e Dreterminacion Dia de anélisis
organoléptica 0 [ 15[ 30 | 45 | 60 ] 75 | 90
25° JApariencia LH |LH | LH |LH }LH | LH | LH
-
Det. del tipo de emulsion |O/W | O/W | O/ W O/WIO/W|G/W | O/W
Olor C.5|CSs |Cs fCs jCs |Cs |Cs
Color Cs|CsCsfCcsjCs |Cs|Cs
38° |Apariencia LH |LH LH {LH JLH FLH | LG
C
Del. del tipo de emuisién |O/W | O/W |O/W IO/ WIO/WIO/WIO/W
Olor CsiCs|CsCcs s jds ics
Color CsiCs|CslCsCs |CSs | LA,
4°C |Apariencia LH |LH |LH § LH JLH | LH jLH
Det. del tipo de emulsién |[O/W | O/W[O/WIO/WIO/ WO/ WID/W
|Olor Cs s jcsjpcsjcsycs s
|Color c.s. |cslcs|cs|cs]cs |cCs
L.A. Ligeramente amarillenta CS. Caracteristico al estandar
L.H. Lisa homogénea O/W Emulsion aceite en agua

45  Apariencia

En la tabla 32 se puede apreciar que en las diferentes muestras, no se noto
diferencia en la apariencia para las muestras sometidas a temperaturas de 25°C
y 4°C, sin embargo para las muestras de 38°C en el dltimo andlisis se observo
una ligera apariencia grumosa la cual se puede deber a la floculacion y
cremacidn de los globulos, ya que en la floculacién se forman agregados de
glébulos, lo que cambia la apariencia del sistema. 61826421449
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4.6 Color

Los resultados de la tabla 32, muestran que no se observé un cambio en la
coloracion de las emulsiones, a excepcién de la muestra sometida a 38°C en su
tltima determinacién ya que presenté un ligero cambio en su coloracién de
blanco a amarillo claro lo cual nos indica que algiin compuesto de la emulsion
posiblemente sufrié una oxidacién o descomposicién, o a la evaporacion de la
fase continua, predominando de ésta manera la coloracién de la fase oleosa.

4.7  Determinacion del tipo de emulsidn con colorantes

Como ya se mencioné anteriormente el principio de esta determinacién se basa
en la solubilidad de dos colorantes uno hidrosoluble y otro liposoluble, fos
cuales se solubilizan en su fase afin, dandonos como resultado el tipo de
emulsion, los resultados obtenidos muestran que las emulsiones sometidas a
esta determinacion son del tipo aceite en agua, y no presentaron una inversién
de fases, ya que el colorante liposoluble no se disoivid.



Resultados y Discusion

4.8  Determinacién del tamafio de glébule por microscopia

A continuacion se muestran los resultados obtenidos en esta determumacion

para la CLX

Almacenamientto a 25° C

Tabla 33 - Resultados de frecuencia del tamario de globulo de la CLX sometida a una
temperatura de 25°C.

Tamano del Nimera de gidébuios

Glébulo (Lm) Dial Dia 30 Dia 60 Dia 90
9.0909 11 5 G 0
10.0000 10 6 0 0
111111 57 51 18 0
12.5000 8 24 16 20
14.2857 14 14 48 68
16.6667 0 0 18 12

% (1um) 11.3333 117212 13.8571 14.2142

G 1.4524 1.3408 1.7869 14.2142

teal — 2.8929 14.1241 25.0168
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Fig. 20.- Distribucién de frecuencias del tamano de glébulo de la CLX sometida a una
temperatura de 25°C

Tabla 34 - Resultades del diametre aritmético de la CLX sometida a una temperatura
de 25°C

Dia de analisis ‘”; dar {1Lm)
,7

g 10.5383
30 11.7212
60 13.8571
S0 14.2143
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En esta distribucién se puede observar en la tabla 33 y en la figura 18
gue para la medicion 1 y 2 sus méximos de frecuencia los presentarcn en la
misma medida del tamario de particula (11.1111 pm), ademés de que su
distribucién fue muy similar, sin embargo en la determinacion de tamario de
glébulo 3 y 4 se observa una distribucién muy similar ente elias, pero muy
desplazada hacia tamarios de particula mayores, esto se puede deber a la
floculacion y como consecuencia a la coalescencia de los globulos debida al
paso del tiempo, aunque esto ne tuvo un efecto drastico en los otros parametros
determinados (pH, viscosidad, gravedad especifica, tipo de emulsion y
propiedades organolépticas). De acuerdo al estudio estadistico de la t de tablas,
la u poblacional es diferente a la media muestral, por lo tanto el sistema
presentd un marcado incremento en el tamafio de glébulo.

Almacenamiento a 38°C

Tabla 35.- Resultados de frecuencia del tamario de giébulo de la CLX sometida a una
temperatura de 38°C.

Tamartio del Nimero de giébulos

Globulo (fm) Dia 0 Dia 30 Dia 60 Dia 90
9.0909 11 G 0 0
100000 10 0 0 0
11.7111 57 18 0 0
12,5000 8 0 40 8
14.2857 14 24 44 80
16.6667 0 18 10 12
20,0000 0 0 6 0

% {in) 11.3333 13.4286 14.1524 144286

o) 1.4524 1.8465 19550 09614

feal . 11.3474 144197 32.1962
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Fig. 21 - Distribucion de frecuencias el tamafio de gidbulo de la CLX sometida a una
temperatura de 38°C

Tabla 36 - Resultadoes del didmetro aritmético de la CLX sometidz a una temperatura

de38°C,
[ Diadeanalisis || dar (Lm) |
i 0 | 10.5383

30 13.4286

60 14.1524

90 14.4286
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En esta determinacion se puede observar que con el paso del tiempo la
frecuencia hacia tamanos de globulos mayores se va incrementando, debida
tanto al tiempo como al incremento en la energia del sistema {aumento de la
temperaturaj, por lo que se puede decir que la temperatura influye
directamente en el tamafio de los globulos. Esto es mas evidente en la medicion
4 donde el efecto de estos factores es mas notorio, va que su frecuencia maxima
es del 80% para un tamarnio de glébulo de 14.2857 um, mientras que en la
medicién 1 su frecuencia es del 57% para un tamafio de glébulo de 11.1111
um.20.2851 Esto puede explicar la ligera amarillentacién en la apariencia de la
emulsién, ya que al aumentar el tamarfio de globulo de la fase interna v la
disminucion de la fase acuosa (dispersante) por evaporacion, el color de ia fase
interna puede ser notorio en el sistema emulsificado.™

Almacenawmiento a 4°C

Tabla 37 - Resultados de frecuencia del tamafio de glébulo de la CLX sometida a una
temperatura de 4°C.

Tamario del Niamero de gloébulos
globulo (um) Diad Dia 30 Dia 60 Dia 90
9,0909 11 ¢ G 0
10,0000 10 3 0 0
11,1311 57 18 13 0
12,5000 8 48 47 40
14,2857 14 30 35 51
16,6667 0 1 5 G
X {(Lm) 11.3333 12.6435 13.1528 13.7857
o 1.4524 (.8768 1.3517 1.2455
feal - 14.9418 13.4606 19.6902
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Fig. 22 - Distribucitn de frecuencias del tamafio de glébule de la CLX sometida & una

temperatura de 4°C

Tabla 38.- Resultados del diametro aritmético de la CLX sometida a una temperatura

de £°C.
P~ PP T P T
Diia de analisis il dar (Lm) }
Dia 0 10.5383
Dia 30 12.6435
Dia 60 13.1528
Dia 90 13.7857
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En esta determinacién se puede observar una distribucion mas
uniforme para las diferentes mediciones, aunque desde un principio se puede
observar una notoria tendencia hacia un incremento en la frecuencia de
tamarios de glébulos mayor, lo cual muestra que la temperatura de 4°C afecta
directamente a esta emulsion, ya gue la frecuencia maxima para la primera
medicion fue del 57% para un tamafio de gldbulo de 11.1111 um, mientras que
para la medicién 4 su frecuencia maxima es del 51% para el tamato de gldbulo
de 14.2857 um. Lo anterior se puede explicar a que los globulos se encuentran
con una alta energia superficial, y al ser sometidos a bajas temperaturas (baja
energia), lo globulos tienden a flocular y a coalescer?®374663 disminuyendo asf
su energia superficial, para establecer un eguilibrio entre la energia de los
giobulos v la energia del medio en el que se encuentran, y al ser sometidos
nuevamente a femperatura ambiente, rompe con el equilibrio del sistema
pudiendo dar como resultado la floculacion y coalescencia de los gldbulos.
Obviamente la t calculada no es estadisticamente igual a la t de tablas, aunque
la diferencia en el tamafio de globulo es muy grande, Esta inestabilidad atn no
es visible a simple vista.

Tabla 39.- Resultados comparativos del tamafio de glabule del dia de analisis 0 al dia
90 a las diferentes temperaturas de la CLX.

Tamarfio del Ntimero de globulos
globulo Dia 0 Dia90a Dia90 4 a Dia 90 a
{(um) 25°C 38°C 4°C

9.0909 11 Y 0 0
10.0000 10 0 ] 0
11.1111 57 0 0 0
12.5000 8 20 1 8 40
| 74.2857 14 68 80 51
16.6667 0 12 12 9

% (1m) 11.3333 14.2142 14.4282 13.7857

c 1.4524 1.1516 0.9614 1.2455

teal —_ 25.0168 32,1962 19,6502
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Fig. 23.- Representacion grafica comparativa de la frecuencia del tarafio de gloébulo a
diferentes temperaturas de la CLX al dia Oy al dia 90

Al analizar las frecuencias de la cuarta medicion para cada una de las
temperaturas (25°, 38° y4°C), con respecto a la primera medicién se puede
observar que el tiempo afecta directamente en el tamafio de los glébulos,
puesto que a las tres temperaturas se muestra un despiazamiento hacia valores
de tamafio de glébulo mayores. En la figura 21 se puede observar que la
distribucion se ve mas desplazada hacia tamafios mayores para la temperatura
de 38°C, mientras que para la temperatura de 4°C el desplazamiento es menor,
lo cual muestra que a mayor temperatura mayor inestabilidad, mientras que a
menor temperatura el sistema se mantiene mas estable, esto se puede deber a
que el movimiento Browniano se ve incrementado con la misma, 193249
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Al igual que para las emulsiones CLN y CLS, se determiné la cinética de
tamario de globulo para determinar la fecha de caducidad de la emuisién a
25°C, obteniéndose los siguientes resultados:

Cinética de orden cero:
dari = darO' Kt

y=b-mx

Para lo cual se obtuvieron los siguientes resultados:

r = (1.960036
m = (.0438797
b =10.6031

Cinética de primer orden:
lndar = lndaU"Kt

¥y =b-mx

Para la cual se obtuvieron ios siguientes resultados:

r =0.968920
m = 0.0035503
b = 2.3651
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Fig. 24.- Representacion grafica de la cinética de ler. Orden parala CLX.

Como se puede apreciar en los resultados obtenidos, el crecimiento del
globulo presenta una cinética de primer orden, por lo que se extrapola a 50pm
obteniéndose una fecha de caducidad de:

435.7136 dias = 1 afios, 2 meses, 10 dias.
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A continuacién se realizé el calculo de la cantidad de 4acido estedrico
reutralizado en cada una de las formulaciones, obteniendo los resultados de la
tabla 40.

Tabla 40.- Cantidad de acido estedrico saponificado de las emuisiones CLN, CLSy

CLX
Cantidad de ¢ Acido estedrico | Acido estedrico § Prediccion de la
Crema |  acidos saponificado/100 ; libre/100g de | estabilidad por |
i grasos/100g | gdemuestra |  muesira la reaccion de
de mueslra saponificacion
CLN 0.50 0.4765 0.235 + |
'CLS Y 362 1.0864 2.5336 |
[CLX | 395 3.8597 0.0903 it

De acuerdo con los calculos realizados la CLX es la emulsion mads
estable, por que es la que tiene mayor cantidad de 4cido estedrico saponificado,
ademaés de que ésta fue la que quedd con menos acido esteérico libre.

Tabla 41.- Distribucion de tamafo de globulo para las emuisiones CLN, CLS, CIX, en

el dia cero.
Dia 0
Tamartio de CLN CLS ) CLX
glébulo (im)

7.6923 0 12 0
8,3333 0 % 0
9.0909 0 34 11
10.0000 0 14 10
11.1111 31 14 57
12.5000 | 40 0 8
14.2857 ; 23 0 14
16.6667 6 0 0
% (um) 12.7302 9.1362 11.3333

o ii 1.5309 1.0391 14524




Tabla 42.- Distribucién de tamario de globulo para las emulsiones CLN, CLS, CIX, en
el dia 90 a 25°C.

Dia90a25° C 3
Tamafio de CLN CLS CLX
globulo (um) :
9.0909 ! 27 0 :
10.0000 ; 0 26 0 ;
111111 27 39 0
12.5000 i 32 8 20
14.2857 25 0 68
16.6667 16 0 12
X {m) 13.2381 10.3879 14.2142
o 1.8939 1.0319 11516
feal 2.6817 . 12.1298 25.0168

Tabla 43.- Distribucién de tamafio de glébulo para las emulsiones CLN, CLS, CIX, en

el dia 90 a 38°C.
Dia90a 38°C
Tamafio de CLN CLS CLX
globulo (pm)
! 9.0909 o 5 0
[ 10.0000 0 30 0
“ 111111 18 40 0
12.5000 24 25 8
14.2857 23 0 80
16.6667 30 0 12
20.0000 5 0 0
% 14.2857 11.023¢ 14.4282
" o 2.4439 1.0294 0.9614 4{
teal 6.3650 18.3385 32.1962 |
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Tabla 44 - Distribucion de tamafio de glébulo para las emulsiones CLN, CLS, CLX, en
el dia 90 a 4°C.

Dia90a4° C

i Tamafio de CLN CLS CLX "
globulo {(pm)
10,0000 10 14 0
11,1111 12 36 0
12,5000 14 43 40
! 14,2857 34 7 51
T 16,6667 30 0 9
% (mm) 13.9405 11.7749 13.7857
S 2.2639 11313 1.2455
teal 5.3459 733254 19.6902 |

Como sabemos la estabilidad de una emulsién cosmética depende de la
distribucién del tamario de particula® y como se puede ver en los resultados de
las tablas 41, 42, 43 y 44 la emulsién que presenté mds variabilidad en el
tamafio de glébulo inicial con el tamafio de globulo a los 90 dias para las tres
temperaturas fue la CLX, siendo que ésta fue la que contenia mayor cantidad
de &cido estedrico saponificado, por lo que se esperaba que el sistema
presentara mayor estabilidad, y por lo tanto mayor uniformidad en el tamafio
de glébulo. Fsto también se pude corroborar con el seguimiento de la cinética
para los tres sistemas emulsionados, con el que se determiné la fecha de
caducidad de las emulsiones, siendo Ia menos estable la CLX, y las otras dos
emulsiones presentaron una fecha de caducidad muy similar dos afios mayor a

la CLX.

Como se puede ver la diferencia entre la viscosidad de la CLS con las
CLN y la CLX es mucha, ya que es mayor la de la CLS, aunque las
formulaciones varfan en cuanto a concentracidn de agentes emulsificante y
demas ingredientes Y aunque la CLS tenia mucha mayor cantidad de aceite
mineral, su viscosidad era mayor, esto puede ser por que el tamario de glébulo
era menor, lo cual se puede deber a que Ja homogeneizacion del sistema fue
mejor, ya que una homogeneizacion eficiente del sistema diminuye el tamafio
de particula del sistema y el mezclado eficiente durante el ciclo de enfriamiento
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B T S T N R il M i -

para que mantenga el tamafio de particula deseado en la emulsidn 145367
Ademads posiblemente el tiempo de agjtacion empleado para la produccion de
estos lotes solo es favorable para esta emuision, y las otras requerfan més o
menos, ya que se ha encontrado® que lociones y cremas aceite en agua con
buenas reologia vy estética pueden prepararse utlizando un sistema
relativamente simple de trietanolamina-jabén libre y un acido graso sin utilizar
viscosantes auxiliares hidrocoloides. Sin embargo éste tipo de sistema puede
ser susceptible a la formacion de un gel o a la caida de viscosidad si se sujela a
excesiva agitacién.

En cremas y lociones cosméticas y farmacéuticas los alcoholes grasos
son bien conocidos como modificadores de la viscosidad En suma Schulmann
y Cockbain®® encontraron gue la estabilidad en las emulsiones aceite en agua se
incrementa grandemente con la adicion de alcohol cetilico. Después de muchas
investigaciones Fukushima y colaboradores mostraron que la adicion de
alcohol cetilico/estearilico causa la formacion de una fase lamelar cristal-
liquido alrededor de las gotas de aceite.13

Las emulsiones con cristales liquidos son extremadamente estables y son
especialmente utilizados por dos aspectos:22

¥ Son utilizadas por que toleran grandes radios internos.
> La fase cristal liquido puede ser utilizada para disolver sustancias las cuales
son solo insignificantemente solubles en un solvente.

Tedricamente emulsiones muy estables se forman si todas las gotas de
aceite son rodeadas con bicapas. Sin embargo para rodear una gota de
emulsificante con una fase lamelar liquido-cristalino, un minimo de tres capas
de sustancias amfifilicas se requieren. Tales fases se pueden formare por un
exceso de surfactante o por la mezcla de amfifilicos (una mezcla de surfactantes
y aceites conteniendo grupos polares solubles en agua en sus moléculas). 51 un
exceso de surfactantes se utiliza, estos surfactantes se van en parte a la interfase
aceite en agua una parte forma la fase Jlamelar cristal-liquido, y otra forma
micelas en la fase acuosa.’® En el caso de estas emulsiones no se presenté la fase
liquido-cristalino, ya que no presentaron ningin incremento en su viscosidad
ninguno de los sistemas, y micrsocopicamente en todas las emulsiones se
podian apreciar los glébulos de la fase dispersa. Para conseguir estas
estructuras se requiere utilizar una cantidad adecuada del sistema
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emulsificante, sin embarge la cantidad correcta de surfactante puede ser
determinada solo de manera empirica y no por medio de calculos.!

En este caso las molécuias amfifilicas de los jabones y detergentes son
fuertemente adsorbidos en la interfase aceite/agua, causando una reduccién
significante en la tensién interfacial. Esta reduccion de la tensién de la interfase
puede estimarse para estabilizar la emulsion, sin embargo la energia libre de

superficie siempre serd positiva y conducird al eguilibrio resultado
inevitablemente la coalescencia.i

El factor que es importante en la estabilizacion de emulsiones son la
repuisién de la doble capa eléctrica, la interaccidn cadena-cadena del
detergente y la influencia en la estructura de rodeamiento de agua de la gota de
la emulsiéon.#



V. CONCLUSIONES

En este trabajo se implementd una propuesta para un estudio de
estabilidad acelerada para tres nuevas presentaciones de cremas
formuladas y facilitadas por la empresa ARPONSS.A. de C.V.

El aumento del tamafic de particula para la CLN sometida a una
temperatura de 4°C afectd la gravedad especifica disminuyéndola, sin
detectarse separacion de fases. Y en general todas las muestras
mantuvieron buena apariencia excepto una de cada tres muestras en el
dia 90 para la CLN de cada temperatura (4°, 25° 38°C) mostraron un
ligero amarillamiento debido a la posible oxidacion de alguno de Jos
componentes de la formulacién, por lo que es importante adicionar un
agente antioxidante en la misma.

En general las muestras de la CLS mostraron buena apariencia,
excepto una de las sometidas a 38°C, ya que estaba un poco grumosa,
lo que se puede explicar por un incremento del tamafio de glébulo por
la temperatura tan elevada y probables procesos de fusién y
cristalizacién, ya que a menor tamarfio de glébulo menor es el drea de
la fase interna. Este aumento del tamafio de glébulo fue también
observado para las muestras sometidas a 4°C se vio reflejado en la
disminucién de la viscosidad.

En general las muestras sometidas a 4°C de la CLX presentaron un
mayor incremento en su falla de globulo, debido a la flotacién y
floculacion de los globulos aumentando el 4rea le la fase interna en la
parte superior del recipiente, lo que se reflejé en el incremento de la
viscosidad y de la gravedad especifica.
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Conculsiones

Las muestras sometidas a 38°C de la CLX presentaron amarillamiento
y una apariencia grumosa, lo cual permite concluir que esta emulsion
es mas susceptible a oxidacién a altas temperaturas.

La cinética de aumento del tamarfio de glébulo tendié a incrementarse
con el tiempo en las tres emulsiones, tal y como era de esperarse,
siendo este aumento no tan significativo, pero indicando que
irremediablemente con el tiempo la emulsién coalescerd separandose.

Sorprendentemente las muestras que tenfan una mayor cantidad de
acido esteérico saponificado (CLX) presentaron un mayor incremento
en su tamafio de giébulo a las diferentes temperaturas a las que se
realizé el estudio.

Las emulsiones que en general presentaron mayor estabilidad al
finalizar el estudio fueron las CLS debido a que su talla de glébulo
desde un principio fue menor, reflejandose asi en la estabilidad del
sistema.

Este estudio permitié establecer que las emulsiones CLN y CLS
sometidas a estas pruebas conserven una vida de anaquel poco mas de
tres afios, mientras que para la emulsion CLX de afo y medio
aproximadamente. Las muestras fueron observadas durante afio y
medio a 25°C, y aGn presentaban buena apariencia sin mostrar
separacion.

Este estudio de tres meses puede ser utilizado para cualquier
emulsién cosmética aceite en agua, y asi poder determinarle al sistema
su fecha de caducidad aproximada.

Las prueba de estabilidad acelerada en general son de gran

importancia para el formulador, para poder establecer una fecha
tentativa de caducidad logrando la satistaccién del futuro usuario.
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