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INTRODUCCION

El presente trabajo se origind en la idea de efectuar un estudio
preliminar sobre los colorantes usados para la elaboraciéon de lapices
labiales de venta en Colombia.

Se queria averiguar cuales eran estos colorantes y si cumplian con
los requisitos de toxicidad exigidos para preparaciones de esta clase.

Fue ante todo necesario disponer de patrones de los principales
colorantes; afortunadamente se conté con la valiosa ayuda de la Food
and Drug Administration, de los Estados Unidos, consistente en el su-
ministro de 23 muestras de los colorantes empleados méas frecuentemente
para lapices labiales y productos similares.

Realizada la consulta bibliografica, debié establecerse experimental-
mente, cual de las técnicas propuestas por los diferentes autores, se
adaptaba mejor a nuestro propoésito. Los resultados obtehidos nos con-
ducen a proponer técnicas que si bien no son completaménte originales,
contienen modificaciones que permiten separaciones mas rapidas y una
identificacion mas exacta de los colorantes.

Para que los resultados fueran significativos, se estudiaron 93 la-
pices labiales, que representaban los principales fabricantes y los colores
o tonos de mayor demanda en el momento actual.

Como expondremos mas adelante, se encontré que todos los colo-
rantes presentes en los lapices analizados estaban comprendidos dentro
de la lista de colorantes permitidos.
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GENERALIDADES

Al hacer una revisién bibliografica acerca del tema del cual se
ocupa este trabajo, se encontrd que es necesario tratar lo relacionado con
los colorantes usados en los lapices labiales y también la clasificacion
general de dichos colorantes.

I. - CLASIFICACION DE LOS COLORANTES:

La Administracién de Alimentos y Medicamentos de los Estados
Unidos (Food and Drug Administration), divide las sustancias colo-
rantes de empleo en Farmacia en tres clases:

A) Colorantes F D & C.
B) Colorantes D & C.
C) Colorantes Ext. D. & C.

El uso que da a cada uno de los anteriores es el siguiente :

A) Colorantes F D & C: pueden ser usados en medicamentos, ali-
mentos y cosméticos, debido a su inocuidad.

B) Colorantes D & C: permisibles para medicamentos y cosméti-
cos pero no ya para alimentos. Estdn formados por materias colorantes,
inocuas en contacto con las membranas mucosas o por ingestién no con-
tinuada.

C) Colorantes Ext. D & C: son colorantes de uso externo, que por
su toxicidad al ser ingeridos, no se certifican para productos que van
a ser administrados al interior, sino unicamente para aquellos que se
aplican exteriormente en la piel, y no en las mucosas ni en los labios (1).

II - COLORANTES PERMITIDOS EN LAPICES LABIALES.

Los colorantes cuyo uso estd permitido en lapices labiales aparecen
en el Federal Register.
A) Listas oficiales:

De acuerdo con los Federal Registers de julio 2 de 1966 y enero 5
de 1967, se pueden emplear en lapices labiales los siguientes colorantes,
pertenecientes a las clasificaciones FD&C y D& C. (2)

Colorantes F D & C:

F D & C Verde N? 3 F D & C Rojo N? 2
F D & C Amarillo N° 1 F D & C Rojo N° 3
F D & C Amarillo N° 5 F D & C Rojo N° 4
F D & C Amarillo N°? 6 FD&C Azul N° 1
F D & C Violeta N 1 FD & C Azul N? 2
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Colorantes D & C:

D & C Verde N? 5 D & C Amarillo N? 8

D & C Verde N© 6 D & C Amarillo N? 10

D & C Amarillo N° 5 D & C Amarillo N° 11

D & C Amarillo N°? 6 D & C Rojo N° 6

D & C Amarillo N? 7 D & C Rojo N© 7

D & C Rojo N© 8 D & C Rojo N© 33

D & C Rojo N° 9 D & C Rojo N© 34

D & C Rojo N© 10 D & C Rojo N© 36

D & C Rojo N©? 11 D & C Rojo N© 37

D & C Rojo N© 12 D & C Azul N° 4

D & C Rojo N© 13 D & C Azul N° 6

D & C Rojo N© 17 D & C Azul N° 9

D & C Rojo N9 19 D & C Anaranjado N© 4
D & C Rojo N9 21 D & C Anaranjado N9 5
D & C Rojo N© 22 D & C Anaranjado N© 10
D & C Rojo N© 27 D & C Anaranjado N© 11
D & C Rojo N© 28 D & C Anaranjado N© 17
D & C Rojo N9 30 D & C Pardo N° 1

D & C Rojo N9 31 D & C Violeta N© 2

Notra: Para lipices labiales no deben usarse concentraciones mayores del 6%
del colorante puro (P/P).

METODOS DE ANALISIS DE LAPICES LABIALES

Revisando la bibliografia relacionada con el analisis de colorantes
usados en lapices labiales, se han encontrado trabajos relativamente
recientes, que han servido de base para la realizacién de esta investi-
gacion, por medio de la cual se ha pretendido identificar los colorantes
presentes en los lapices, lo cual podria tener aplicaciones muy ttiles en
criminologia, cosmetologia y toxicologia.

I. Cromatografia en papel.

Doris Tilden (3) en un articulo publicado acerca de cromatografia
en papel, para colorantes derivados del alquitran de hulla, emplea papel
Whatman N? 1 y como solventes los siguientes:

1. Fenol: Agua: Acido acético glacial (150:48:2).

2. Fenol: Agua (80:20).

3. n-Butanol: Amonfaco concentrado: Agua: Etanol (200: 2:88:40).

Como revelador emplea HCl concentrado, H,SO,4 concentrado, NaOH
al 10% y NaOH concentrado.

Rachel Silk (4) utiliza papel Whatman N? 3 y como solvente Metil
etil cetona: Acetona: Agua: Amoniaco concentrado (700: 200:200:2).
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La deteccién de las manchas se hace por simple observacién a la
luz ultravioleta y a la luz visible.

Bandelin y Tuschhoff (5) emplearon papel Whatman N? 1 y
como solvente Amoniaco: Isobutanol: Agua (2:2:96).

Deteccién a la luz visible y al ultravioleta.

Albornoz (6) empled papel Whatman N? 1 y como solvente Agua:
Etanol: Acetato de Etilo: Amoniaco concentrado (60:25:12:3).

La observacién la hizo a la luz ultravioleta.

Dobreky y De Carnevale Bonino (7) para una técnica electrofo-
rética usaron papel S&S 2043 b, y colorantes en solucion acuosa al 0.1%.

En otro trabajo (8) estudiaron el empleo de diversos solventes
para cromatografia de colorantes, sobre papel Whatman N9 1.

Los diferentes solventes fueron
1. n-Butanol: Acetato de Etilo: Metil etil cetona: Agua (35:80:
80:88).
2. n-Butanol saturado con amoniaco al 25%.
3. Cloroformo: n-Butanol: Acido acético glacial: Metanol: Agua
(10:25:9:5:11).
Propanol: Amoniaco 5N (8:2).
. Cloroformo: Isopropanol: Amoniaco al 25% (45:45:10).
. Propanol: Acetato de Etilo; Agua (6:1:3).
n-Butanol: Piridina: Agua (4:2:4).
n-Butanol: Acido acético glacial: Agua (4:1:5).
n-Butanol: Acido férmico: Agua (12:1:7).

© XN o

II. Cromatografia en capa delgada.

La cromatografia en capa delgada es uno de los métodos mas exactos
y rapidos para la identificacion de colorantes certificados. L. W. Horham-
mer, H. Wagner y H. P. Horhammer (9) en un trabajo para identificar
colorantes derivados del antraceno usaron placas cubiertas con silica
gel G activadas durante 30 minutos. Como solvente usaron:

Acetato de etilo: Metanol: Agua (100:16:13:5).

La deteccion se hizo observando a la luz visible, al ultravioleta y
por vaporizacion con alcali.

Penner (10) desarroll6 un procedimiento de cromatografia en capa
delgada, para la separacién e identificacién de colorantes derivados

Como adsorbente se emplea silica gel G y como solventes los si-
guientes:
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1. Acetato de Etilo: n-Butanol: Piridina: Agua (5:5:6:5).
Acetato de Etilo: n-Butanol : Amoniaco concentrado (20:55:25).

3. Acetato de Etilo: n-Butanol: Amoniaco concentrado: Agua

(35:35:20:20).

4. n-Propanol: Acetato de Etilo: Amoniaco (65:75:60).

Siguiendo la revision bibliografica encontramos muchos otros tra-
bajos tales como los de Brustier (11); Frodima Frei y Williams (12);
Gasparic y Cee (13); Pollard, Nickless, Samuelson y Anderson (14);
Rachel Silk (15); Cotsis y Garey (16); Deshusses y Desbaumes (17).
Los autores en general recomiendan para la separacion e identificacién
de colorantes, en lapices labiales, el empleo de silica gel G como adsor-
bente, varios sistemas de solventes y deteccién de los mismos por simple
observacién de las manchas a la luz visible o a la luz ultravioleta.

[\

PARTE EXPERIMENTAL

I.— COLORANTES PATRONES Y LAPICES LABIALES ANALIZADOS

Como patrones para identificacién, se usaron colorantes puros en-
viados por la Food and Drug Administration, considerados como los
mas empleados en la fabricacién de lapices labiales.

Dichos colorantes son los siguientes:

N° 1. F D & C Rojo N° 3 N9 13. D & C Rojo N9 27

N? 2. D & C Rojo N? 3, laca de aluminio. N? 14. D & C Rojo N© 30

N? 3. D & C Rojo N° 6 N©? 15. D & C Rojo N© 34

N? 4. D & C Rojo N° 7. N? 16. D & C Rojo N©? 36

N? 5.D & C Rojo N? 8, laca de sodio N9 17. D & C Amarillo N? 5, laca
N? 6. D & C Rojo N? 9, laca de bario N? 18. D & C Amarillo N? 6, laca
N9 7. D & C Rojo N9 10, laca de sodio N? 19. D & C Anaranjado N© 4
N9 8. D & C Rojo N9 11, laca de ealcio. NQ 20. D & C Anaranjado N 5
N? 9. D & C Rojo N? 12, laca de bario. N9 21. D & C Anaranjado N©? 17
N©? 10. D & C Rojo N? 13, laca de estroncio N 22. F D & C Amarillo N? 1
N? 11. D & C Rojo N9 19 N? 23. F D & C Azul N©° 1.

N? 12. D & C Rojo N© 21

Los anteriores colorantes se emplearon como patrones en solucién
alcohdlica de una concentracién de 1 mg./ml.

La solucion alcohdlica fue la aceptada después de ensayar la solu-
bilidad de los colorantes en los siguientes solventes: cloroformo, acetona,
benceno, piridina, metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol, iso-
butanol, alcohol amilico, dioxano, tetracloruro de carbono, solvente 10:20,
éter etilico, acetato de etilo y agua, pues se encontré que el aleohol etilico
era ¢l mas adecuado porque permitia mayor homogeneidad en las so-
luciones.
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Se analizaron lapices labiales gentilmente suministrados por los
siguientes laboratorios (en orden alfabético):

Wana, Dorothy Gray, Elizabeth Arden, Helena Rubinstein, Lantik,
Max Factor, Pond’s, Revlon, Tokalon, Zande.

II. CROMATOGRAFIA EN PAPEL (18), (19), (20).
A) Material empleado.

Para la cromatografa en papel se usé el papel Schleicher & Schiill
2043a, en tiras de 4 cm. de ancho por 20 em. de largo.

Como camaras se emplearon frascos de vidrio de aproximadamente
1 1t. de capacidad, con tapa esmerilada, los cuales se saturaron con 70
ml. de solvente a utilizar. El tiempo de saturacién fue de 1 hora y 15
minutos, transcurrido el cual se introdujeron las tiras y se empezé a
correr el cromatograma.

B) Seleccion del solvente:

Para la realizacion de este trabajo se ensayaron diversos solventes
recomendados en la bibliografia previamente consultada.

Entre éstos tenemos:

1. n-Butanol: Agua: Etanol: Amoniaco concentrado (100:44:22.5:1.5).

2. Metil etil cetona: Acetona: Agua: Amoniaco concentrado (700:200:200:2).
3. Amoniaco al 28%: Isobutanol: Agua (2:2:96).

4. Piridina: Alcohol isoamilico: Amoniaco al 25% (1.3:1:1).

5. Acetato de Etilo: Isopropanol: Amoniaco: Agua (35:35:20:20).

6. n-Butanol: Piridina: Agua (20:10:20).

7. n-Butanol: Piridina: Agua (1:1:1).

8. n-Butanol: Piridina: Agua (0.5:1:1).

9. n-Butanol: Acetato de Etilo: Metil etil cetona: Agua (35:80:80:80).

10. Propanol: Amoniaco 5N (16:4).

11. Propanol: Amoniaco 5N (18:4).

12. n-Butanol: Piridina: Agua (20:10:20).

13. n-Butanol: Piridina: Agua: Amoniaco al 25% (20:10:20:0.2).

14. Benceno: Metanol: Amoniaco concentrado (65:30:4).

15. Benceno: Alcohol amilico: Acido clorhidrico concentrado (65:30:5).

16. Benceno: Isopropanol: Amoniaco concentrado (60:30:10).

17. Acetato de etilo: Agua destilada: Etanol: Amoniaco concentrado (12:60:

25:3).

Los mejores resultados se obtuvieron con el solvente N° 1 y por lo
tanto se ensayaron diferentes proporciones (en cuanto a los componen-
tes), obteniéndose una separacion 6ptima y sin decoloracién con las

siguientes concentraciones:

Solvente N? 1 modificado:
n-Butanol: Agua: Amoniaco al 25% : Etanol al 95% (33.5: 8.7:
0.3:7.5).
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Con una concentracién mayor de amoniaco, se presentaron decolo-
raciones de muchos colorantes, pero al suprimir el amoniaco, la sepa-
racién no fue satisfactoria, y por lo tanto se llegé a la conclusion de
que el medio amoniacal es indispensable para obtener buenos resultados;
se eusayaron diversas concentraciones, obteniéndose los mejores resul-
tados con la concentracién ya anotada.

Se observé que el exceso de etanol produce formacién de colas en
las manchas y migracion de los colorantes hasta muy cerca del frente
del solvente, lo cual se debe a la solubilidad de dichos colorantes en el
aleohol.

En cuanto al butanol, los resultados fueron mejores a medida que
se fue aumentando la concentracién, obteniéndose manchas cada vez mas
delimitadas, hasta llegar a la 6ptima concentracion.

De la misma forma que para el etanol, un exceso de agua produjo
una gran migracién y mala separacién de los colorantes, debido a la solu-
bilidad de ellos en ésta.

C) Preparacion y aplicacion de las muestras de los ldpices y de los
colorantes y desarrollo del cromatograma:

Los colorantes puros, enviados por la F. D. A. se usaron como pa-
trones para la identificacién de los colorantes que formaban parte de
los lapices labiales. Las soluciones patrones se prepararon diluyendo
cada uno de los colorantes puros en alcohol etilico hasta obtener una
concentraciéon de 1 mg./ml.

Para la preparacion de las muestras de lapices labiales a analizar,
se ensayaron extracciones etilicas y amoniacales, y aplicacién directa
del 1apiz sobre el papel de cromatografia, y se vio que esta iltima daba
buenos resultados, por lo cual fue adoptada. Para ello se removi6 la su-
perficie brillante del lapiz labial con un papel de filtro y se trazé con él,
asi preparado, una linea a lo ancho de la tira de papel de cromatografia,
a 2 e¢m. del borde inferior.

En cuanto al desarrollo del eromatograma, las cimaras se saturaron
con 70 ml. del solvente, dejandolas 1 hora y 15 minutos, transcurridos
los cuales se introdujeron las tiras dentro de los frascos, sumergiéndolas
unos 0.5 em. en el solvente y permitiendo un recorrido total de 10 cm.
al eabo de los cuales se sacaron las tiras y se dejaron secar al aire, para
someterlas a un segundo recorrido (de igual longitud), y después a un
tercero, con el objeto de obtener asi una mejor separacién.

La temperatura a la cual se trabajé fue la del laboratorio, que
oscil§ entre 20 y 23°C; el tiempo de recorrido fue de 2 a 21/ horas.
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D) Resultados:
TABLA I

R, DE LOS COLORANTES PUROS, EN CROMATOGRAFIA EN PAPEL
S & S 2043a Y COLOR DE LAS MANCHAS OBTENIDAS

(Solvente: 1 modificado; (T: 20 a 23°C. Tiempo
3 recorridos) de saturacion: 1Y% horas)
Colorante R, Color
F D & C Rojo N° 3 0.80 Rosa azulado
F D C Amarillo N9 1 0.32 Amarillo verdoso
D & C Rojo N© 3 0.75 Rosa azulado
D & C Rojo N° 6 .. 0.69 Rojo
D & C Rojo N° 7 .. 0.58 Rojo azulado
D & C Rojo N° 8 0.94 Anaranjado
D & C Rojo N9 .. ... 0.95 Anaranjado rojizo
D & C Rojo N° 10 .. 0.90 Rojo amarillento
D & C Rojo N9 11 ., 0.91 Rojo brillante
D & C Rojo N© 12 .. 0.88 Rojo brillante
D & C Rojo N© 13 .. 0.905 Rojo azulado
D & C Rojo N© 19 .. 0.970 Rosado intenso
D & C Rojo N© 21 .. 0.686 Rosa anaranjado
D & C Rojo N© 27 .. 0.908 Rosado
D & C Rojo N°? 30 .. 0.00 Rojo
D & C Rojo N© 34 .. 0.00 Rojo parduzeo
D & C Rojo N© 36 .. 0.00 Rojo
0.98 Rosado
D & C Amarillo N© 5 0.029 Amarillo
D & C Amarillo N? 6 0.334 Amarillo rojizo
D & C Anaranjado N° 4 .. .. 0.87 Anaranjado rojizo
D & C Anaranjado N® 5 .. .. 0.20 Anaranjado
0.23 Anaranjado rojizo
0.30 Rosado
D & C Anaranjado N© 17 ... 0.00 Anaranjado rojizo
F D& C Azul N9 1 0.39 Azul verdoso

Los R; y observaciones obtenidas en cromatografia en papel, se
comprobaron luego con las observaciones hechas en la eromatografia en
capa delgada, método que hasta ahora se ha considerado como méis exacto
y seguro.

Los lapices labiales se analizaron por medio de la eromatografia en
papel, procurando mantener siempre hasta lo posible la igualdad en las
condiciones de trabajo; el recorrido fue también de 10 cm., y se repitid
por 3 veces consecutivas.
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TABLA 1II

R, DE LOS LAPICES LABIALES, EN CROMATOGRAFIA EN PAPEL
S & S 2043a, CON APLICACION DIRECTA DEL LAPIZ SOBRE LA TIRA

DE PAPEL

(Solvente: 1 modificado; (T: 20 a 28°C. Tiempo de saturacion:
3 recorridos. Recorrido: 10 cm.) 1Y horas)
Ldpices labiales : J'E‘r
Lapiz N° 1 0.91 y 0.62
Lapiz N° 2 0.98, 0.94 y 0.653
Lapiz N° 3 0.94, 0.41, 0.36, 0.34 y 0.30
Lipiz N° 4 ... 0.94, 0.415, 0.37, 0.34 y 0.31
Lépiz N 5 ... 0.97 y 0.7
Lapiz N° 6 0.94 y 0.68
Lépiz N° 7 0.975, 0.94 y 0.65
Lapiz N° 8 ... 0.946, 0.39, 0.34, 0.31 y 0.29
Lapiz N° 9 ... 0.94, 0.38, 0.33, 0.31 y 0.29
LAapiz N° 10 ... 0.98, 0.92 y 0.90
Léapiz N© 11 ... 0.94, 0.46, 0.38, 0.35 y 0.03
Lapiz N? 12 ... 0.94, 0.46, 0.38, 0.35 y 0.03
Lapiz N© 13 ... 0.93, 0.42, 0.34 y 0.31
Lapiz N© 14 ... 0.98, 0.94, 0.44, 0.39, 0.35 y 0.02
Lapiz N? 15 ... 0.94, 0.46, 0.39 y 0.36
Lapiz N? 16 ... 0.98, 0.94, 0.45, 0.39 y 0.36
Lapiz N° 17 ... 0.95, 0.42, 0.33, 0.30 y 0.03
Lapiz N© 18 ... 0.65, 0.55, 0.40 y 0.32
Lapiz N© 19 ... 0.66, 0.55, 0.41 y 0.34
Lapiz N© 20 ... 0.98 y 0.63
Lapiz N© 21 ... 0.97 y 0.64
Lapiz N© 22 ... 0.64 (con cola)
Lapiz N? 23 ... 0.97 y 0.63
Lapiz N© 24 ... 0.97, 0.63, 0.39 y 0.33
Lapiz N° 25 .., 0.92 y 0.57
LAapiz N© 26 ... 0.93 y 0.01
Lapiz N© 27 ... 0.666 y 0.02
Lapiz N© 28 ... 0.93 y 0.55
Lapiz N° 29 ... 0.965, 0.64, 0.5 y 0.32
Lapiz N© 30 ... 0.65
Lapiz N© 31 ... 0.63, 0.54, 0.40 y 0.35
Lapiz N© 32 ... 0.93, 0.89, 0.62 y 0.38
Lapiz N© 33 ... 0.94, 0.90, 0.63 y 0.36
Lapiz N© 34 ... 0.66 y 0.02
Lapiz N? 35 ... 0.62, 0.54, 0.41 y 0.35
Lapiz N© 36 ... 0.65
Lapiz N© 37 ... 0.91
Lapiz N° 38 ... 0.96, 0.64, 0.48 y 0.33
Lapiz N? 39 ... 0.55 y 0.32
Lapiz N© 40 ... 0.94, 0.50, 0.36 y 0.32
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(Solvente: 1 modificado;

(T: 20 a 23°C. Tiempo de saturacion:

3 recorridos. Recorrido: 10 em.) 114 horas)
Ldpices labiales: R,

Lapiz N© 41 0.93, 0.53, 0.4 y 0.34

Lapiz N© 42 0.92, 0.62 y 0.03

Lapiz N© 43 ... 0.95, 0.52, 0.42 y 0.38
Lapiz N© 44 ... 0.63, 0.5, 0.37 y 0.03

Lapiz N© 45 0.62, 0.53, 0.46 y 0.03
Lapiz N© 46 0.61, 0.45, 0.34 y 0.03
Lapiz N© 47 0.60, 0.45, 0.32 y 0.03
Lapiz N© 48 0.95, 0.90 y 0.62

Lapiz N© 49 ... 0.45, 0.32 y 0.25

Lapiz N? 50 ... 0.96, 0.55, 0.41, 0.34 y 0.32
Lapiz N© 51 0.32, 0.26 y 0.20

Lapiz N© 52 0.44, 0.33 y 0.28

Lapiz N© 53 ... 0.95, 0.44, 0.33, 0.30 y 0.28
Lapiz N9 54 0.96, 0.44, 0.34 y 0.28
Lapiz N 55 ... 0.24

Lapiz N© 56 ... 0.94, 0.9, 0.5, 0.4 y 0.33
Lapiz N© 57 ... 0.44, 0.34 y 0.29

Lapiz N© 58 ... 0.97, 0.40, 0.32 y 0.29
Tapiz N© 59 0.41, 0.31 y 0.265

Lapiz N? 60 ... 0.9, 0.63 y 0.02

Lapiz N? 61 ... 0.97

Lapiz N© 62 0.97

Lapiz N© 63 ... 0.9, 0.44, 0.35 y 0.26

Lapiz N© 64 ... 0.71 y 0.00

Lapiz N? 65 ... 0.95 y 0.60

Lapiz N© 66 ... 0.97, 0.95, 0.47, 0.36 y 0.27
Lapiz N© 67 ... 0.975, 0.96, 0.30, 0.24 ¥ 0.2
Lapiz N© 68 0.94, 0.84, 0.58, 0.41 y 0.32
Lapiz N© 69 ... 0.96

Lapiz N? 70 .. 0.96, 0.62, 0.53, 0.48 y 0.32
Lapiz N° 71 0.96, 0.60, 0.48, 0.39 y 0.30
Lapiz N© 72 0.94, 0.60 y 0.35

Lapiz N@ 73 ... 0.94, 0.58 y 0.32

Lapiz N 74 ... 0.99, 0.95, 0.6, 0.45, 0.39 y 0.35
Lapiz N@ 75 0.99, 0.96, 0.59, 0.46, 0.38 y 0.33
Lapiz N© 76 0.95, 0.60 y 0.33

Lapiz N© 77 ... 0.98, 0.62 y 0.37

Lapiz N© 78 ... 0.86, 0.58, 0.43, 0.3 y 0.01
Lapiz N© 79 0.99, 0.93 y 0.80

Lapiz N9 80 0.94

Lapiz N©? 81 0.99, 0.96, 0.60, 0.49, 0.40 y 0.33
Lapiz N© 82 0.96, 0.58, 0.46, 0.40 y 0.32
Lapiz N© 83 ... 0.97

Lapiz N© 84 ... 0.30

Lapiz N© 85 ... 0.95

Lapiz N© 86 ... 0.98, 0.95, 0.59, 0.37, 0.29 y 0.01
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(8olvente: 1 modificado ;
verorvidos. Recorrido: 10 ¢m.)

(T: 20 a 23°C. Tiempo de saturacidn:
1Y, horas)

labiales : E,

N©° 87 ... 0.96 y 0.90

N© 88 ... 0.96 y 0.91

N© 89 0.97 y 0.91

N° 90 0.94

N° 91 0.97 y 0.91

N° 92 0.97, 0.90 y 0.88

N° 93 0.99, 0.9, 0.44, 0.38, 0.33 y 0.32

TABLA TIII

COLORANTES PROBABLES EN LA COMPOSICION DE LOS LAPICES
LABIALES TENIENDO EN CUENTA LOS R, Y LOS TONOS DE COLOR

(Solvente: 1 modificado; 3 recorridos. Recorrido: 10 ¢m.)
(T: 20 a 239C. Tiempo de saturacion: 1Y horas)

Lapiz N9 1
Colorantes:

D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N? 21

Lapiz N? 2

D & C Rojo N° 9
: D & C Rojo N© 19
. D & C Rojo N? 21

Lapiz N? 3

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N© 4
C Anaranjado N© 5

marillo N9 6
naranjado N© 4
naranjado N© 5

loNoNe)
>

Lapiz N° 6
D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N9 21
Lapiz N° 7
D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N9 19
D & C Rojo N@ 21

QUIMICO-FARM.—2

Lapiz N© 8
D & C Amarillo N? 6
D & C Anaranjado N© 4
D & C Anaranjado N° 5

Lapiz N° 9

'd
N

D & C Amarillo N© 6

D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 10

D & C Rojo N© 13

D & C Rojo N© 19

D & C Anaranjado N© 4
Lapiz N? 11

D & C Rojo N° 9

D & C Amarillo N° 5

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N9 12

D & C Rojo N° 9

D & C Amarillo N 5

D & C Anaranjado N9 5
Lapiz N9 13

D & C Rojo N© 8

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 14

D & C Rojo N9 9

D & C Rojo N9 19

D & C Amarillo N° 5

D & C Anaranjado N© 5

—_17 —



Lapiz N9 15
D & C Rojo N© 8
D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 16
D & C Rojo N9 9
D & C Rojo N© 19
D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N? 17
D & C Rojo N9 9
D & C Amarillo N9 5
D & C Anaranjado N° 5
Lépiz N° 18
D & C Amarillo N° 6
D & C Anaranjado N? 5

Lépiz N9 19
D & C Amarillo N© 6
D & C Anaranjado N© 5

D & C Rojo N© 21

D & C Rojo N9 21

D & C Amarillo N© 5
Lapiz N© 27

D & C Rojo N9 21

D & C Amarillo N° 5
Lapiz N©@ 28

D & C Rojo N9 9

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 29

D & C Rojo N© 19

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N© 5

Lapiz N© 30

D & C Rojo N© 21
Lapiz N©? 31

D & C Amarillo N© 6

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 32

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N? 5

F D & C Amarillo N° 1
Lapiz N© 33

D & C Rojo N? 9

D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N© 5

F D & C Amarillo N° 1
Lapiz N© 34

D & C Rojo N©° 21

D & C Amarillo N© 5

Lapiz N© 35

D & C Amarillo N? ¢

D & C Anaranjado N© 5
Lépiz N9 36

D & C Rojo N© 21
Lapiz N9? 37

D & C Rojo N© 10
Lapiz N© 38

D & C Rojo N° 19

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N9 5
Lapiz N© 39

D & C Anaranjado N9 5
Lapiz N9 40

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N9 5
Lapiz N© 41

D & C Rojo N? 9

D & C Anaranjado N° 5
Laipiz N9 42

D & C Rojo N@ 21

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N© 4
Lapiz N© 43

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 44

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N© 5
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Lapiz N©? 45 )
D & C Amarillo N? 5
D & C Anaranjado N©
Lépiz N9 46
D & C Amarillo N? 5
D & C Anaranjado N©
Lapiz N© 47
D & C Amarillo N 5
D & C Anaranjado N©

Lapiz N© 48

D & C Rojo N 9

D & C Rojo N° 10

D & C Rojo N9 21
Lapiz N9 49

D & C Anaranjado N©
Lapiz N9 50

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N©

D & C Anaranjado N©
Lapiz N9 51

D & C Anaranjado N©
Lapiz N©? 52

D & C Anaranjado N©
Lapiz N? 53

D & C Amarillo N© 6

D & C Anaranjado N©

D & C Anaranjado N©

& C Anaranjado N©
Lépiz N9 55

D & C Amarillo N? 6
Lapiz N9 56

D & C Rojo N? 9

D & C Rojo N© 13

D & C Anaranjado N©
Lapiz N9 57

D & C Anaranjado N©
Lapiz N©@ 58

D & C Rojo N? 9

D & C Anaranjado N©
Lapiz N9 59

D & C Anaranjado N©

D & C Rojo N© 21
D & C Amarillo N? 5

Lapiz N© 61

D & C Rojo N9 19
Lapiz N9 62

D & C Rojo N° 19
Lapiz N© 63

D & C Rojo N° 11

D & C Anaranjado N©

Lapiz N 64
D & C Rojo N° 3
D & C Anaranjado N©

Lapiz N© 65

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N° 21
Lapiz N©? 66

D & C Rojo N9 9

D & C Rojo N9 19

D & C Anaranjado N©

Lapiz N© 67

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N° 19

D & C Anaranjado N©
Lapiz N9 68

D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N9 13
D & C Anaranjado N©

D & C Rojo N© 9
D C Amarillo N9 6
D C Anaranjade N©

D & C Rojo N© 8
D C Anaranjado N9
F & C Amarillo N©

D & C Rojo N© 8
D & C Anaranjado N©
F & C Amarillo N©
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Lapiz N9 75 Lapiz N© 84

D & C Rojo N° 9 D & C Amarillo N° 6
D & C Rojo N© 19 Lépiz N© 85
D & C Amarillo N© 6 D & C Rojo N© 19
D & C Anaranjado N9 5 Lapiz N© 86
Lapiz N9 76 D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N© 8 D & C Rojo N© 19
D & C Anaranjado N© 5 D & C Amarillo N9 5
F D & C Amarillo N9 1 D C Anaranjado N9 5
Lapiz N? 77 Lapiz N© 87
D & C Rojo N© 8 D & C Rojo N©° 10
D & C Anaranjado N© 5 D & C Rojo N9 19
F D & C Amarillo N9 1 Lépiz N© 88
Lapiz N? 78 D & C Rojo N° 10
D & C Rojo N© 3 D C Rojo N9 19
D & C Amarillo N° 5 Lapiz N© 89
D & C Anaranjado N? 5 D & C Rojo N 10
Lapiz N© 79 D & C Rojo N° 19
D & C Amarillo N© 6 L{’Lpiz 0 90

Lapiz N? 80
D & C Rojo N© 10

C Rojo N9 10

Lapiz N© 91
Lapiz N© 81 D & C Rojo N° 10
D & C Rojo N° 9 D & C Rojo N° 19

D & C Rojo N9 19

D & C Amarillo N© 6

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 82

D & C Rojo N© 9

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N©? 83

D & C Rojo N9 19

292

C Rojo N9 13

C Rojo N© 19

C Anaranjado N© 4

.
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III. — CROMATOGRAFIA EN CAPA DELGADA (21), (22) y (23)

A) Material empleado.

Silica gel G Merck.

Equipo Desaga de eromatografia.

Placas de vidrio de 10 x 20 cm.

Céamaras o recipientes de vidrio de dos formas: cilindricas, con
tapa esmerilada y prismaticas rectangulares con tapa de vidrio, cuya
hermeticidad se asegurd agregando vaselina en los puntos de unién.

Preparacion de las placas:

La silica se extendié sobre las placas por medio del extendedor
Desaga, en el cual se verti6 la suspension de silica en agua (para 10 u
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11 placas se pesaron 30 Gm. de silica y se mezclaron con 60 ml. de agua),
y se eorrié sobre todas las placas con movimiento uniforme.

Las placas de vidrio se prepararon lavandolas con lauril-sulfato de
sodio, agua corriente y agua destilada, secandolas y limpidndolas con
cloroformo.

Ya cubiertas las placas con la capa de silica, se dejaron secar al
aire y s€ activaron en la estufa a 100 - 105°C durante 5 minutos.

Lias camaras se dejaron saturar con el solvente (unos 100 ml.) du-
rante 12 horas, a temperatura del laboratorio al cabo de los cuales se
introdujeron las placas, para someterlas a un recorrido de 15 cm., en
el cual se demoraron de 2% a 314 horas.

B) Seleccion del solvente.

Para la cromatografia en capa delgada se ensayaron los mismos
solventes que para la cromatografia en papel, obteniéndose los mejores
resultados con el mismo solvente elegido antes:

Solvente N° 1 modificado: n-Butanol: Agua: Amoniaco al 25% :
Etanol al 95% (33.5 4:8.7:03:7.5).

C) Preparacién y aplicacién de las muestras y desarrollo del cro-
matograma.

Como patrones para la identificacion de los colorantes presentes en
los lapices labiales se usaron los colorantes certificados, enviados gentil-
mente por la F. D. A, los cuales se diluyeron en etanol al 95% hasta
obtener una concentracién de 1 mg./ml.

Los lapices labiales se trataron en medio amoniacal y en medio etilico
y se ensay6 de otra parte su aplicacién directa sobre la placa. Los mejo-
res resultados se obtuvieron (méas rapidamente) con extraccién o mace-
racién en alcohol etilico (puesto que todos los colorantes encontrados
son solubles en etanol, y segiin Deshusses y Desbaumes (17) y por
experiencia, los colorantes que quedan en la fase insoluble y los extrai-
dos por el alcohol son los mismos, solo que repartidos en las dos fases).

Para la aplicacién de las soluciones de colorantes patrones o de los
lapices labiales sobre las placas, se usaron capilares (uno diferente para
cada colorante, para evitar asi contaminaciones de unos con otros).

Una vez colocadas las muestras sobre la placa, se dejaron secar al
aire y luego se introdujeron en las cAmaras de desarrollo saturadas de
antemano con 100 ml. del solvente, durante 12 horas.

Las placas se colocaron de manera tal que quedaran sumergidas
unos 0.5 cm. dentro del solvente.

La muestra se coloco siempre a 2 cm. del borde inferior de la placa
y el recorrido fue de 15 em. en todas las eromatografias.
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Cuando el solvente completé el recorrido, se sacaron las placas, se
dejaron secar al aire y luego, por observacion visual directa, se identi-
ficaron los colorantes.

Antes de correr las placas de 10 x 20 em., se hicieron tentativas de
identificacion, desarrollando los eromatogramas en microplacas de 2.5 x
7.0 ecm. y con esta base y los resultados obtenidos en cromatografia en
papel, se procedié a colocar, en las placas grandes, muestras de cada uno
de los lapices labiales con los colorantes que se creia formaban parte de
él, para asi tenerlos en igualdad de condiciones.

Algunos colorantes que dieron R vecinos unos de otros o casi iguales,
al hacer la cromatografia en papel, se pudieron diferenciar bien por el
método de cromatografia en capa delgada; por ello no fue necesario
apelar a otros métodos de identificacion.

Sin embargo, se efectuaron los espectros al visible de todos los colo-
rantes, en el espectrofotémetro Perkin-Elmer-UV-VIS-NIR, Modelo 450.
(Longitud de onda desde 350 mp hasta 750 mu), lo cual puede servir
de ayuda en estudios posteriores, puesto que no se encuentran casi espec-
tros patrones de los mismos.

D) Resultados:
TABLA IV

R, DE LOS LAPICES LABIALES, EN CROMATOGRAFIA EN CAPA DELGADA,
CON APLICACION DE LAS MUESTRAS DE LOS LAPICES DISUELTOS EN

ETANOL
(Adsorbente: Silica gel G Merck; (Un recorrido; Recorrido: 15 cm.;
Solvente: 1 modificado. Tiempo de T: 20 a 23°C)
saturacion de las cadmaras: 12 horas)
LAPICES LABIALES: R,
Lapiz N© 1 . 0.73, 0.61 y 0.526
Lapiz N° 2 . 0.74, 0.646, 0.535 y 0.418
Léapiz N? 3 . 0.33, 0.00, 0.58, 0.52, 0.4 y 0.34
Lapiz N© 4 . 0.334, 0.00, 0.58, 0.52, 0.4 y 0.34
Lapiz N® 5 . 0.81, 0.668, 0.548
Lapiz N° 6 . 0.786, 0.67 y 0.55
Lapiz N 7 . 0.740, 0.649, 0.54 y 0.446
Lapiz N° 8 . 0.334, 0.0, 0.58, 0.52, 0.4 y 0.34
Lapiz N® 9 . 0.334, 0.0, 0.58, 0.52, 0.4 y 0.34
Lapiz N© 10 . 0.67, 0.430, 0.60
Lapiz N9 11 . 0.736, 0.63, 0.52, 0.433, 0.24 y 0.0
Lapiz N© 12 . 0.713, 0.63, 0.52, 0.433, 0.24 y 0.0
Lapiz N© 13 . 0.58, 0.473, 0.399, 0.346
Lapiz N© 14 . 0.74, 0.646, 0.566, 0.486, 0.06 y 0.0
Lapiz N© 15 . 0.6, 0.473, 0.406, 0.36

— 22 —



(Adsorbente: Silica gel G Merck; (On recorrido; Recorrido: 15 cm.;
Solvente: 1 modificado. Tiempo de T: 20 a 23°C)
saturacion de las cdmaras: 12 horas)

LAPICES LABIALES: R,

Lapiz N© 16 ... .69, 0.62, 0.533, 0.466 y 0.426
Lapiz N© 17 ... .746, 0.653, 0.56, 0.48, 0.246 y 0.0
Lapiz N© 18 .., .525, 0.42, 0.39, 0.34 y 0.0

Lapiz N© 19 ... .532, 0.44, 0.4, 0.36 y 0.0

Lapiz N© 20 ... .786, 0.67 y 0.564

Lapiz N° 21 ... .783, 0.67 y 0.564

Lapiz N© 22 ... .56 y 0.46

Lapiz N° 23 ... .783, 0.67 y 0.564

Lapiz N© 24 ... .59, 0.46, 0.367 y 0.334

Lapiz N© 25 ... .783, 0.67 y 0.564

Lapiz N9 26 ... .76, 0.51 y 0.0

Lapiz N© 27 ... .639, 0.555, 0.386 y 0.0

Lapiz N© 28 ... .783, 0.667 y 0.56

Lapiz N 29 ... ... ... ... 646, 0.5, 0.41, 0.49, 0.4y 0.0
Lapiz N9 30 ... ... ... ... ... .568 y 0.466

Lapiz N 31 ... ... ..o vin ous .532, 0.44, 0.41, 0.374 y 0.0
Lapiz N© 32 ... .70, 0.68, 0.62, 0.53, 0.458 y 0.58
Lapiz N© 33 ... .70, 0.68, 0.62, 0.53, 0.458 y 0.58
Lapiz N© 34 ... .639, 0.555, 0.386 y 0.0

Lapiz N° 35 ... .532, 0.44, 0.41, 0.374 y 0.0
Lapiz N© 36 ... .568 y 0.446

Lapiz N© 37 ... .66

Lapiz N© 38 ... .645, 0.5, 0.41, 0.49, 0.4 y 0.0
Lapiz N© 39 ... .6, 0.508, 0.44

Lapiz N°© 40 ... .594, 0.462, 0.37 y 0.346

Léapiz N© 41 .., .61, 0.48, 0.40 y 0.366
Léapiz N9 42 .., .49, 0.454, 0.373, 0.08 y 0.0
Lépiz N© 43 ... 61, 0.48, 0.4 y 0.366

Léapiz NO 44 ... 58, 0.48 y 0.415

Lépiz N© 45 ... 613, 0.5, 0.46, 0.26 y 0.0
Léapiz N© 46 ... .613, 0.5, 0.46, 0.26 y 0.0
Lapiz N© 47 ... 613, 0.5, 0.46, 0.26 ¥ 0.0
Léapiz N© 48 ... 72, 0.68, 0.6 y 0.51

Lapiz N© 49 ... 6, 0.508 y 0.44

Lapiz N© 50 ... 65, 0.52, 0.4 y 0.34

Lapiz N© 51 ... 6, 0.508 y 0.44

Lapiz N© 52 ... 6, 0.508 y 0.44

Lapiz N9 53 ... 56, 0.52, 0.4, 0.34, 0.334 y 0.0
Léapiz N9 54 ... 61, 0.48, 0.4 y 0.366

Lapiz N© 55 ... .22y 0.0

Lapiz N© 56 ... .57, 0.54, 0.45, 0.36 y 0.28
Lépiz N9 57 ... .6, 0.508 y 0.44

Lapiz N© 58 ... .61, 0.48, 0.4 y 0.336

Léapiz N© 59 ... .6, 0.508 y 0.44

OO DO D DO DO DD DD ODODODODODODODODOOOOOOODODODOODODODDOD

Lapiz N© 60 ... .48, 0.42, 0.348, 0.0465 y 0.0
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(Adsorbente: Silica gel G Merck; (Un recorrido; Recorrido: 15 cm.;
Solvente: 1 modificado. Tiempo de T: 20 a 23°C)
saturaciéon de las cdmaras: 12 horas)

LAPICES LABIALES: R,

Lapiz N© 61 ... .42

Lapiz N? 62 ... .42

Lapiz N? 63 ... .488, 0.42, 0.35 y 0.30
Lapiz N© 64 ... .746, 0.0

Lapiz N© 65 ...
Lapiz N9 66 ...
Lapiz N© 67 ...
Lapiz N© 68 ...
Lapiz N© 69 ...
Lapiz N© 70 ...
Lapiz N© 71 ...
Lapiz N® 72 ...
Lapiz N© 73 ...
Lapiz NO 74 ...
Lipiz N° 75 ...
Liapiz N? 76 ..,
Lépiz N° 77 ...
Lapiz N© 78 ...
Lapiz N 79 ...
Lapiz N© 80 ...
Lapiz N© 81 ...
Lapiz N© 82 ...

.7, 0.60 y 0.48
.532, 0.42, 0.354, 0.326 y 0.305
.48, 0.4, 0.326, 0.306 y 0.294
.57, 0.54, 0.45, 0.36 y 0.28

.42

.695, 0.62, 0.54, 0.47, 0.45 y 0.
.695, 0.62, 0.54, 0.47, 0.45 y 0.
.70, 0.68, 0.55, 0.513 y 0.65
.70, 0.68, 0.55, 0.513 y 0.65
.535, 0.44, 0.34, 0.3, 0.21 y 0.27
.535, 0.44, 0.34, 0.3, 0.21 y 0.27
.70, 0.68, 0.55, 0.513 y 0.65

.71, 0.68, 0.55, 0.513 y 0.65

.51, 0.434, 0.354, 0.32, 0.033 y 0.0
.22y 0.0

.68

.535, 0.44, 0.34, 0.3, 0.21 y 0.27
.695, 0.62, 0.54, 0.47, 0.45 y 0.0

0
0

Lapiz N© 83 ... .394

Lapiz NO 84 ... 22y 0.0

Lapiz N© 85 ... .394

Lapiz N© 86 ... .53, 0.51, 0.39, 0.348, 0.336, 0.09 y 0.0
Lapiz N© 87 ... .583 y 0.33

Lapiz N© 88 ... .62y 0.35

Lapiz N© 89 ... .59 y 0.35

Lapiz N© 90 ... 71

Lapiz N° 91 ... .59 y 0.35

Lapiz N© 92 ... .67, 0.425 y 0.6

OO O D OO OO ODDODODDODODODODODOOODOOODOODOODODODO OO

Lapiz N© 93 ... .675, 0.56, 0.45, 0.38, 0.34, 0.36 y 0.0

TABLA V

COLORANTES QUE ENTRAN EN LA COMPOSICION DE LOS DIVERSOS
LAPICES LABIALES ANALIZADOS

(Adsorbente: Silica gel G Merck; Solvente: 1 modificado. Tiempo de saturacion

de las camaras: 12 horas)
(Un recorrido; Recorrido: 15 em. T: 20 a 23°C)

P Lapiz N© 2
Lapiz NO 1
apiz D & C Rojo N9 9
D & C Rojo N® 9 D & C Rojo N© 19
D & C Rojo N° 21 D & C Rojo N© 21

— 24 —



Lapiz N© 3
D & C Amarillo N° 6
D & C Anaranjado N©
D & C Anaranjado N©
Lapiz N© 4

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N©

D & C Anaranjado N©
Lapiz N9 5

D & C Rojo N? 9

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 6

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 7

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 19

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 8

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N©

D & C Anaranjado N©
Lapiz N© 9

D & C Amarillo N© 6

D & C Anaranjado N9

D & C Anaranjado N©
Lapiz N°? 10 .

D & C Rojo N© 13

D & C Rojo N°? 19

D & C Anaran,]ado Ne
Lapiz N© 1

D & C Ro,]o Ne 9

D & C Amarillo N° 5

D & C Anaranjado N9
Lapiz N© 12

D & C Rojo N° 9

D & C Amarillo N© 5

D & C Anaranjado N©
Lapiz N? 13

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N©
Lapiz N© 14

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 19

D & C Amarillo N© 5

D & C Anaranjado N©
Lapiz N° 15

D & C Rojo N9 8

D & C Anaranjado N©

Lapiz N© 16

D & C Rojo N© 9

D & Rojo N© 19

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 17

D & C Rojo N° 9

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N©? 18

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 19

D & Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 20

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N9 21
Lapiz N© 21

D & C Rojo N© 19

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 22

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 23

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 24

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 25

D & C Rojo N9 9

D & C Rojo N 21
Lapiz N© 26

D & C Rojo N9 9

D & C Amarillo N? 5
Lapiz N© 27

D & C Rojo N 21

D & C Amarillo N° 5
Lapiz N9 28

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N° 21
Lapiz N9 29

D & C Rojo N© 19

D & C Amarillo N° 6

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N? 30

D & C Rojo N© 21
Lépiz N© 31

D & C Amarillo N? 6
D & C Anaranjado N© 5
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Lapiz N©? 32

D & C Rojo N 9

D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N° 5

F D & C Amarillo N° 1
Lapiz N9 33

D & C Rojo N© 9

D & C Anaranjado N9 5

D & C Anaranjado N© 4

F D & C Amarillo N° 1

N
D & C Rojo N9 21
D & C Amarillo N? 5

N

& C Amarillo N°? 6

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 36

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 37

D & C Rojo N© 10
Lapiz N© 38

D & C Rojo N© 19

D & C Amarillo N? 6

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 39

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 40

D & C Rojo N© 9

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 41

D & C Rojo N° 9

D & C Amaranjado N© 5
Lapiz N9 42

D & C Rojo N© 21

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N© 4
Lapiz N© 43

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N 5
Lapiz N© 44

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 45

D & C Amarillo N° 5

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N9 46

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N© 5

Lapiz N© 47

D & C Amarillo N? 5

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 48

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 10

D & C Rojo N© 21
Lapiz N© 49

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 50

D & C Amarillo N° 6

D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N® 5
Lapiz N9 51

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 52

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 53

D & C Amarillo N° 6

D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N® 5
Lapiz N© 54

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 55

D & C Amarillo N? 6
Lapiz N©? 56

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 13

D & C Anaranjade N© 5
Lapiz N©@ 57

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N© 58

D & C Rojo N° 9

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 59

D & C Anaranjado N© 5
Lapiz N9 60

D & C Rojo N9 11

D & C Rojo N© 21

D & C Amarillo N° 5
Lapiz N©? 61

D & C Rojo N? 19
Lapiz N9 62

D & C Rojo N© 19
Lapiz N© 63

D & C Rojo N9 11

D & C Anaranjado N© 5
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Lapiz N© 64

D & C Rojo N© 3

D & C Amaranjado N©
Lapiz N9 65

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N©? 21

Lapiz N9 66

D & C Rojo N9 9

D & C Rojo N° 19

D & C Anaranjado N©
Lapiz N© 67

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N° 19

D & C Anaranjado N©
Lapiz N© 68

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 13

D & C Anaranjado N9
Lapiz N9 69

D & C Rojo N9 19
Lapiz N9 70

D & C Rojo N° 9
D & C Amarillo N° 6
D & C Anaranjado N©

Lapiz N? 71
D & C Rojo N° 9
D & C Amarillo N° 6
D & C Anaranjado N©

Lapiz N9 72
D & C Rojo N© 8
D & C Anaranjado N©
F D & C Amarillo N?

Lapiz N? 73
D & C Rojo N©? 8

D & C Anaranjado N©
F D & C Amarillo N©

Lapiz N°© 74
D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N© 19
D & C Amarillo N° 6
D & C Anaranjado N©

Lépiz N9 75

Rojo N9 9
Rojo N© 19
Amarillo N? 6
A

D &C
D & C
D & C
D & C Anaranjado N©

Lapiz N9 76

D & C Rojo N© 8

D & C Anaranjado N© 5
& C Amarillo N© 1

D
N
D & C Rojo N° 8
D & C Anaranjado N9 5
F D & C Amarillo N© 1
N
&
&

Lapiz N© 78
D & C Rojo N© 3
D & C Amarillo N° 5
D & C Anaranjado N° 5

Lipiz N© 79
D & C Amarillo N? 6

Lapiz N9 80
D & C Rojo N9 10

Lapiz N© 81

D & C Rojo N° 9

D & C Rojo N© 19

D & C Amarillo N° 6

D & C Anaranjado N° 5
Lapiz N© 82

D & C Rojo N9 9

D & C Amarillo N© 6

D & C Anaranjado N° 5

Lapiz N© 83
D & C Rojo N© 19

Lépiz N9 84
D & C Amarillo N? 6

Lapiz N© 85
D & C Rojo N° 19
Lapiz N© 86
D & C Rojo N° 9
D & C Rojo N© 19
D & C Amarillo N° 5
D & C Anaranjado N9 5
Lépiz N©Q 87
D & C Rojo N© 10
D & C Rojo N? 19
Lapiz N© 88
D & C Rojo N? 10
D & C Rojo N°? 19
Lapiz N© 89
D & C Rojo N© 10
D & C Rojo N°? 19

D & C Rojo N° 10



Lapiz N© 91 Lapiz N© 93

D & C Rojo N° 10 D & C Rojo N9 19
D & C Rojo N° 19 D & C Amarillo N© 6
Lapiz N? 92 D & C Anaranjado N© 4

D & C Rojo N°? 13
D & C Rojo N9 19
D & C Anaranjado N© 4

D & C Anaranjado N© 5

IV. — ESPECTROFOTOMETRIA

Para ayudar a comprobar la identidad de algunos colorantes, se
efectud la disolucion de los mismos en etanol (Merck al 95%) y se hi-
cieron los espectros en el Espectrofotometro Perkin-Elmer UV-VIS-NIR,
modelo 450, desde 350 mp hasta 750 mp.

Con algunos colorantes en cuya identificacién habia duda, se pro-
cedi6 a correrlos en capa delgada, raspar la silica, eluir el colorante
con etanol y hacer su espectro en el aparato antes citado, para asi, por
comparacién con los espectros de los colorantes patrones, asegurar si
era ¢ no el probable.

Lios espectros se hicieron ensayando diversas concentraciones, hasta
obtenrer la 6ptima. Aun cuando no se aprecia bien el pico de maxima
adsorbancia, en los espectros hechos sobre la hoja de papel la longitud
de onda correspondiente se dio después de leerla directamente en una
escala del aparato, que permitia ver variaciones, aun muy pequefias.

Resultados :
TABLA VII

LONGITUD DE ONDA A LA CUAL SE PRESENTA LA MAXIMA ADSORBAN-

CIA DE LOS COLORANTES PATRONES, EN SOLUCION ALCOHOLICA (EN

ETANOL MERCK AL 95%), SEGUN EL ESPECTROFOTOMETRO PERKIN-
ELMER-UV-VIS-NIR, MODELO 450, Y SLITS CORRESPONDIENTES

N Mdzima

Colorante patrén (milimicras) Stit

FD&CRojoN®3 ... ... ... ... ... ... 535.0 0.0125
D&CRojoN®3 ... ... ... ... ... ... ... 532.5 0.0125
D&CRojoN®6 ... ... ... ... it il .. 500.0 0.0150
D& CRojo N7 ... ... ... ... ... ... ... 497.8 0.0150
D&CRojON? 8 ... ... ...« vir eee .l 475.0 0.0175
D& CRojo N9 ... ... ... ... ... ... ... 474.5 0.0175
D & CRojoN?10 ... ... ... ... ... cvn ... 485.0 0.0150
D&CRojoNOIL ... ... ... ... vi' vun wun 487.5 0.016
D & CRojoN? 12 ... ... ... ... ..o vvu o.. 485.0 0.016
D& C Rojo N® 13 ... ... ... ... .o0 eer vun 490.0 0.015
D& CRojoNP19 ... ... ... ... ... .. ... 540.0 0.012



N Mdzxima

Colorante patron (milimicras) Stit

D& CRojoNP21 ... ... ... cvn ven i aan 528.0 0.0125
D & CRojo NP 27 ... ... ... oo viv i ann 547.0 0.0110
D & C Rojo N 30 i aww: ivin awa waws fie 565.0 0.0100
D& CRojoNP34 ... ... .o vt v een 580.0 0.0100
D& CRojoON?36 ... ... .. v vt v .. 475.0 0.0170
D & C Amarillo N® 5 ... ... ... ... ... ... 405.0 0.0350
D & C Amarillo N6 ... ... ... ... ... ... 475.0 0.0170
D & C Anaranjado N 4 ... ... ... ... ... ... 475.0 0.0170
D & (O Anaranjado N 5 .. ... ... ... ... ... 522.5 0.0130
D & C Anaranjado N© 17 ... ... ... ... ... 467.5 0.0150
FD & C Amarillo N1 ... ... ... ... ... 500.0 0.0100
FD&CAzul N1 ... ... ... ... ... vit oun 620.0 0.0110

CONCLUSIONES

1. Tanto la cromatografia sobre papel como sobre capa delgada dieron
buenos resultados en la identificacion de los colorantes usados en
lapices labiales.

2. La cromatografia en capa delgada presenté ventajas sobre la croma-
tografia en papel, en cuanto a sensibilidad, separacion y nitidez.

3. En la ecromatografia sobre papel se obtuvieron los mejores resultados
utilizando la aplicacién directa del liapiz sobre el papel y en las
condiciones anotadas en el trabajo.

4. En cuanto a la cromatografia en capa delgada, la mejor aplicacién
de la muestra se efectué después de macerar el lapiz labial en etanol
al 95% ; las condiciones son anotadas a lo largo del trabajo.

5. Los colorantes mas empleados en Colombia, son en orden de frecuen-
cia, los siguientes:

Primero D & C Anaranjado N° 5
Segundo D & C Rojo N? 9

Tercero D & C Rojo N° 19

Cuarto .. D & C Amarillo N? 6
Quinto .. D & C Rojo N? 21

Sexto ... D & C Amarillo N° 5
Séptimo D & C Anaranjado N? 4
Octavo .. ... ... .., D & C Rojo N? 10

Noveno a) D & C Rojo N? 8

b) F D & C Amarillo N? 1

|
)
o
|



Décimo .. ... ... ... ... D & C Rojo N° 13
Décimoprimero .. ... ... a) D & C Rojo N° 3

b) D & C Rojo N° 11
Décimosegundo .. ... ... D & C Anaranjado N 17

6. El método espectrofotométrico de identificacion de los colorantes,
usando el Espectrofotémetro Perkin-Elmer UV-VIS-NIR, Modelo
450 y longitudes de onda comprendidas entre 350 y 750 my, dio muy
buenos resultados.

7. Los colorantes usados en Colombia para lapices labiales (93 lapices
analizados), se encuentran entre los permitidos o certificados segin
las normas que da la F. D. A. de los Estados Unidos, en cuanto se
refiere a su identidad.

RECOMENDACIONES

Para estudios posteriores sobre este tema, recomendamos seguir la
técnica aqui adoptada; los espectros pueden permitir identificaciones
mas o menos exactas. Sin embargo, para colorantes que son lacas de un
mismo compuesto con diferentes metales, el espectro es aproximadamente
igual, por lo cual insinuamos para su identificacién, ayudarse con cro-
matografia en capa delgada, si hay patrones puros, o si no los hay y
el espectro coincide con uno de los adjuntos iguales, hacer la determi-
nacién del metal por reacciones quimicas o por polarografia (el colo-
rante tiene una denominacién diferente seglin el metal unido a él; asi
por ejemplo D & C Rojo N? 10 es sal sbédica, el D & C Rojo N? 11 es
sal caleica, el D & C Rojo N? 12, sal barica y el D & C Rojo N? 13, sal
estronica del acido 2-(2-hidroxi-1-naftilazo)-1-naftalén sulfénico).

RESUMEN

El trabajo consistié en establecer métodos de analisis y de separa-
cién de colorantes en lapices labiales, encontrandose como apropiadas
las téenicas de cromatografia en papel y capa delgada. Su identificacién
se logré por comparacién con patrones suministrados por la Food and
Drug Administration (FDA). Asi se pudo establecer la composicion
de los colorantes en 93 muestras de lapices labiales.

SUMMARY

The purpose of this work is to stablish methods of separation and
analysis of dyes which are used in lipstick manufacture.

The paper chromatography and TLC techniques were found as the
most advantageus. Standard dyes supplied by the Food and Drug Admi-
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nistration (FDA) were used for identification purposes. The chemical
nature of the dyes founds in 93 commercial samples of lipsticks was
determined.

RESUME

Dans le travail se sont montrés comme des téchniques appropriées
pour l’analyse et la séparation des colorantes présentes dans les rouges
a lvres, la chromatographie en papier et en couche mince. Au moyen
de la comparation avec des patrons fournis par la Food and Drug Admi-
nistration (FDA), il a été faite 1’identification. De la facon antérieure-
ment décrite ils ont été établis les compositions des colorantes présentes
dans 93 échantillons.
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