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RESUMO

Emulsdo é qualquer dispersdo coloidal de um liquido em outro, onde 0s mesmos
apresentam-se imisciveis entre si. Uma das maiores dificuldades no desenvolvimento de
sistemas emulsionados esta relacionada a estabilidades sendo um dos aspectos mais
importantes no desenvolvimento de uma emulséo. Neste trabalho foram desenvolvidas e
avaliadas emulsbes O/A a partir do 6leo de pequi, onde as mesmas foram caracterizadas
pelas caracteristicas organolépticas, pH e estabilidade. As formula¢bes foram preparadas
com a mistura de tensoativo (Blendas) ao 6leo, sob agitacdo, por 10 minutos, a 25 °C. Em
seguida preparou-se as emulsdes O/A a partir das formulacdes obtidas, variando as
concentragdes (5, 15 e 30%). O método de preparagdo consistiu-se em adicionar a fase
oleosa a fase aquosa, ambas a temperatura ambiente (25 °C), sob agitacéo, durante 10
minutos para que a homogeneidade de cada sistema fosse atingida. Os melhores resultados
obtidos para o sistema S1 e S6 foi quando utilizou-se 95 e 85 % , respectivamente, de
tensoativo.

Palavras-chave: Emulsdo. Estabilidade. Tensoativo.



ABSTRACT

Emulsion is any colloidal dispersion of one liquid into another, where they are immiscible
with each other. One of the major difficulties in the development of emulsified systems is
related to the stabilities being one of the most important aspects in the development of an
emulsion. In this work, O / W emulsions were developed and evaluated from pequi oil,
where they were characterized by organoleptic characteristics, pH and stability. The
formulations were prepared with the surfactant mixture (Blends) in the oil, with stirring,
for 10 minutes at 25 ° C. O / W emulsions were then prepared from the formulations
obtained, varying the concentrations (5, 15 and 30%). The preparation method consisted of
adding the oil phase to the aqueous phase both at room temperature (25¢C) with stirring
for 10 minutes so that the homogeneity of each system was achieved. The best results
obtained for the S1 and S6 system were when 95 and 85%, respectively, of surfactant were
used.

Keywords: Emulsion. Stability. Surfactante.
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1. INTRODUCAO

E denominada emulsdo qualquer dispersdo coloidal de um liquido em outro,
onde 0s mesmos apresentam-se imisciveis entre si. Esse sistema é composto por uma fase
apolar, também camada de fase oleosa, ou simplesmente “6leo”, e uma fase polar,
chamada de fase aquosa, que é comumente composta por &gua. Existem dois tipos de
emuls@es: as chamadas 6leo-em-agua (o/a), onde a fase oleosa encontra-se dispersa na fase
aquosa; e as chamadas agua-em-0leo (a/0), onde a fase aquosa encontra-se dispersa na fase
oleosa (SCHRAMM, 2005).

De acordo com Fraga (2011) dleo de pequi pode ser aplicado na &rea medicinal
sendo um forte agente terapéutico, podendo também ser utilizado na sintese do biodiesel,
como constatado por Souza et al. (2009). Uma aplicacdo do 6leo do pequi que vem se
destacando bastante em estudos recentes, € na formulacdo de emulsdes bases, que podem
ser utilizadas tanto na area medicinal quanto da cosmetologia, devido a sua rica
composicdo em &cidos graxos e diversas vitaminas.

Uma das maiores dificuldades no desenvolvimento de sistemas emulsionados
estd relacionada a estabilidade, sendo um dos aspectos mais importantes no
desenvolvimento de uma emulsdo. Assim, a fim de evitar o desenvolvimento dos
indesejaveis produtos instaveis e/ou ineficazes, sdo realizados os testes de estabilidade,
pois estes podem prever a capacidade do produto em manter suas caracteristicas originais e
sua atividade. Dentre os testes de estabilidade fisico-quimica mais empregados destacam-
se caracteristicas organolépticas, centrifugacdo, estresse térmico, medidas de pH e
condutividade (CADWALLADER, 1989; IDSON, 1993b; RIEGER, 1996).

Para a estabilizacdo da emulsao faz-se necessario o uso de um agente emulsificante
que € responsavel pela formacdo de um filme adsorvido, diminuindo a tensao interfacial
entre as fases imisciveis, conferindo assim estabilidade ao sistema. A escolha do tensoativo
pode ser feita a partir de um balango semi-empirico que determina o seu carater hidrofilico
ou lipofilico, denominado Balanco Hidrofilico- Lipofilico (BHL) e € importante para a
orientacdo do tipo de sistema a ser preparado (TEIXEIRA, 2008).

Visando a crescente utilizacdo do 6leo do pequi na formulacdo de emulsdes, este
trabalho se prop0s a desenvolver e avaliar emulsdes 6leo em &gua. As emulsdes seréo

caracterizadas pela estabilidade.
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2. OBJETIVOS

2.1  Objetivo Geral

O presente trabalho teve como objetivo desenvolver e avaliar a estabilidade de uma

emulsdo O/A, obtida a partir do 6leo de pequi.

2.2  Objetivos Especificos

e Obtencdo da emulsao O/A;

e Avaliagdo da estabilidade fisico-quimica da emulsdo O/A.

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Emulsdes

Uma emulsdo é definida como uma mistura de dois liquidos imisciveis, um dos
quais esta disperso no outro sob a forma de particulas que se mantém estabilizadas pela
acdo de agentes emulsificantes (CAPEK, 2004).

Os agentes emulsificantes sdo substancias anfifilicas que apresentam afinidade
tanto pelo 6leo quanto pela agua, tendendo a migrar para a interface Oleo-agua
promovendo o aumento da estabilidade das emulsGes. A fase que se apresenta dividida é
denominada de fase interna, dispersa ou descontinua, ao passo que o liquido que rodeia as
gotas da fase dispersa recebe o nome de fase externa, dispersante ou continua (MUNIZ,
2008).

3.1.1 Classificacdo das emulsdes

Comumente, emulsdes sdo compostas de duas fases, a oleosa que é representada
pelo liquido menos polar e a aquosa pelo liquido mais polar. Dependendo de como as fases
oleosa e aquosa se dispbem em um sistema disperso, podem existir diferentes tipos de
emulsbes (SALANGER, 2000).

Existem dois principais tipos de emulsdes: as chamadas 6leo-em-agua (o/a), onde a

fase apolar encontra-se dispersa na fase aquosa; e as chamadas agua-em-o6leo (a/0), onde a
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fase aquosa encontra-se dispersa na fase apolar. Poréem, as situacdes nem sempre sdo téo
simples assim e podemos encontrar emulsGes multiplas do tipo &gua-em-6leo-em-agua
(a/o/a) ou bleo-em-agua-em-o6leo (o/a/o) (SCHRAMM, 2005).

Além destas, SALAGER (2000) relata a existéncia das chamadas emulsbes duplas, em
que estas contém dois tipos diferentes de fase dispersa, podendo ser elas de mesma natureza
(mas formando gotas de tamanhos diferentes) ou de natureza diferentes (independente do

tamanho de suas gotas). Os tipos de emulsGes estd melhor descrito no esquema da Figura 1.

Figura 1. Esquema simplificado dos tipos de emulsGes existentes

Emulsdes Simples Emulsdes Duplas

ow

w @
Emulsdes Miltiplas

WIO

W1/O/W2
Wa

O
L

Fonte: SALAGER (2000)

3.1.2 Teoria da formacdo de uma emulsdo

Os liquidos tém a tendéncia de assumir a forma que produz menos area superficial
exposta, sendo essa a forma de uma esfera. Quando o liquido estiver em contato com outro
liquido no qual € insolavel e imiscivel, a forca que faz com que cada um deles resista a
fragmentacdo em particulas menores é chamada de tensdo interfacial. Substancias como os
tensoativos reduzem a tenséo interfacial entre dois liquidos imisciveis, reduzindo a forca
repelente e a atracao entre as suas préoprias moléculas (ANSEL, 2007).

O comportamento de uma emulsdo realiza-se como é demonstrado na Figura 2 a
seguir.
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Figura 2. Emulsdo O/A. (a) goticula cercada por emulsionante; (b) interacdo entre
emulsionante e fase interna; (c¢) dindmica de “desemulsificacdo” devido ao movimento
browniano; (d) coalescéncia devido ao filme na interface ndo oferecer suficiente

estabilidade mecanica e viscoelasticidade.

Ml

“
o

5},&‘“‘%
%%m‘ém%mm

W

(d)

Fonte: ROSEN (2012)

3.2 Estabilidade

A propriedade fisica mais importante de uma emulsdo é a sua estabilidade. A
estabilidade de uma emulsdo é a capacidade da mesma em se manter homogénea durante
certo periodo de tempo.

As emulsbes podem ser consideradas como sistemas termodinamicamente
instaveis, sendo a sua maior ou menor estabilidade dependente dos fatores fisicos, como
distribuicdo do tamanho das gotas, viscosidade da fase continua, proporcdo volumétrica
das fases, temperatura e outros fenémenos que alteram os diametros médios, reais ou
efetivos, das gotas (KOBAYASHI et. al., 2002).

. Distribuicdo dos diametros das goticulas — Quanto menor e mais ampla a
distribuicdo dos diametros das goticulas que formam uma emulsdo, maior serd a
estabilidade da mesma. Mantendo-se a mesma proporcdo volumétrica das fases de um
sistema emulsionado, a diminui¢do dos didmetros das goticulas estara associada a um
aumento no numero total dessas goticulas, acarretando por sua vez um aumento na area
superficial de interagdes estéricas e elétricas entre as gotas (ARAUJO, 2004).

. Viscosidade da Fase Continua — se esta viscosidade for muito alta, o coeficiente

de difuséo e a frequéncia de colisdo baixa, deixando a emulsdo muito mais estavel.
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. Temperatura — a adi¢é@o de calor reduz a viscosidade do 6leo que permite tanto a
coalescéncia mais rapida como a miscibilidade do éleo com a &gua.

. Proporc¢ao volumétrica das fases — Quanto maior a propor¢do volumétrica da fase
interna em sistemas O/A, maior a viscosidade da emulsdo formada, desde que o ponto de
inversdo ndo seja atingido. Por outro lado, apesar do aumento da viscosidade colaborar
para a diminuicdo da mobilidade das emulsGes, 0 aumento da propor¢do volumétrica da
fase interna provoca a aproximacéo destas gotas, favorecendo, assim, a coalescéncia entre
as mesmas (OLIVEIRA; FIGUEIREDO, 1989).

3.3  Componentes das emulsdes

3.3.1 Agentes emulsivos

Um emulsificante atua como um estabilizante da forma da goticula da fase interna,
podendo ser descrito como molécula que possui duas partes distintas: uma parte hidrofilica
e uma hidrofobica. Por esta razdo este grupo de compostos é conhecido normalmente por
anfifilico, ou seja, com afinidade tanto por agua quanto por 6leo (LACHMAN, 2001).

Existem quatro tipos de materiais que podem atuar como agentes emulsificantes:
materiais idnicos, sélidos coloidais, polimeros e tensoativos como mostrado na Figura 3
(MYERS, 1999).

Figura 3. Mecanismos de estabilizacdo de emuls@es: presenca de (a) ions adsorvidos, (b)
particulas sélidas, (c) moléculas de polimeros adsorvidas e (d) moléculas de tensoativo

adsorvidas.

M* mM*
M= =y X x-MT M o® @

-x X > [
-x x~ mM* @ L

o y o [N
M=X X" -

M* X e M M' .'. -
Mf
(a) (b)

(c) (d)

Fonte: Adaptada de MYERS, D. (1999).
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Materiais i6nicos adsorvidos (sais) ndo causam grandes modificacdes na tensédo
interfacial, podendo aumenta-la em raros casos, 0 que pouco facilita a emulsificacao.
Porém, em condic¢des apropriadas, tais sais podem ajudar a estabilizar o sistema criando
uma fina barreira eletrostatica entre as gotas de fase dispersa (MYERS, 1999).

Ja as particulas solidas ndo afetam diretamente a tenséo interfacial do sistema, mas
estabilizam a emulsdo formando uma barreira fisica entre as gotas de fase dispersa, o que
retarda ou até impede a coalescéncia. A eficacia destes materiais esta diretamente ligada ao
tamanho de suas particulas e as interacdes interfaciais entre a superficie solida e as duas
fases liquidas que constituem o sistema. Em geral, as particulas devem ser molhadas
parcialmente por ambas as fases, mas devem ter uma ligeira preferéncia pela fase continua
(MYERS, 1999).

Polimeros adsorvidos sdo muito importantes como estabilizantes. Sua acdo pode ser
baseada nas interacOes estéricas ou eletrostaticas entre as gotas de fase dispersa, nas
mudancas de viscosidade e elasticidade da interface de tais gotas, ou na mudanca de
viscosidade da fase continua. Na maioria dos casos, a estabilizacdo do sistema é decorrente
da combinacdo desses trés fatores (MYERS, 1999).

A Ultima e maior classe de emulsificantes sdo os surfactantes, que sdo compostos
quimicos que tendem a se adsorver na interface agua/éleo com a finalidade de minimizar a
energia livre no limite entre as fases, diminuindo a tensdo e impondo uma barreira
estabilizante entre as gotas de fase dispersa (MYERS, 1999).

Estruturalmente, tensoativos sdo caracterizados por moléculas que consistem de
pelo menos duas partes, uma cabeca hidrossolvel e uma cadeia lipossoltivel como pode
ser observado na figura 4.

Figura 4. Esquema da molécula de tensoativo.

A

H H H Hs
/c 2\(: /c ?\vc /c 2., /C 2
H,C H; H, CH,
O'Na’
cadela apolar
extremidade polar

capaz de interagir

com o bleo capaz de interagir

com a agua

Fonte: ALVES (2012)
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Tensoativos sdo classificados de acordo com sua extremidade polar e estdo

divididos em: anidnicos, catidnicos, ndo idnicos e zwitteridnicos (contém carga catidnica e

anidnica em condi¢des normais). Também existem aqueles que sdo ditos anféteros, ou seja,

podem ser catidnicos, anidnicos ou zwitteridnicos dependendo do pH (LINDMAN et. al.,

2000).

Uma melhor descri¢do da classificagdo dos tensoativos pode ser acompanhada na

Tabela 1.

Tabela 1. Classificacdo e Descri¢do dos Tensoativos.

TIPO

MECANISMO

VANTAGEM E
DESVANTAGEM

EXEMPLOS

Anidnicos

Catidnicos

Nao ibnicos

Anfoéteros

Em solucdo aquosa, se
dissociam formando ions
carregados negativamente,

responsaveis pela sua

capacidade emulsionante.

Em solucdo aquosa, estas

substancias dissociam-se

formando ions positivos,
responsaveis pelas propriedades

emulsionantes.

*Substancias lipossoltveis =
estabilizam emulsbes A/O;
*Substancias hidrossoliveis =
estabilizam emuls6es O/A.
*Natureza anfifilica = balango
entre as por¢oes hidrofobicas e

hidrofilicas da molécula.

Grupamentos carregados
positiva e negativamente,

dependendo do pH do sistema.

- Muito utilizados;
- Baixo custo;
- Uso externo

(toxicidade).

- Compostos de amonio
quaternario
- Formulacéo de
cremes antissépticos
(toxicidade).
- Baixa toxicidade;

- Baixa irritabilidade;
- Baixa sensibilidade
ao aditivo (eletrolitos);
-Maior grau de
compatibilidade com
diversas substancias;
- Menos sensiveis as
alteracGes de pH;

- Mais caros.

- S8o catidnicos em pH
baixo e anibnicos em

pH elevado.

O/A= Sah0es de metais
alcalinos e de amdnio, sabes
aminados compostos
sulfatados e sulfonados.
A/O= Sabdes de metais

divalentes e trivalentes (sais de

célcio).

Cetrimida (brometo de

cetiltrimetilamonio).

Esteres poliglicélicos de acidos
graxos, alcoois graxos de
cadeia longa, ésteres de

glicerina e glicolicos, ésteres

de, polissorbatos.

Lecitina,

N-alquilaminoacidos

Fonte: LACHMAN et. al., 2001; FLORENCE, 2003; AULTON, 2005 e ALLEN Jr. et. al., 2007.
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As moléculas de surfactante apresentam um comportamento bastante peculiar, que
é inerente a sua estrutura. Primeiro porque elas tendem a se adsorver nas interfaces, onde
podem realizar sua dupla afinidade colocando a parte polar em contato com a fase aquosa e
a parte apolar com a fase oleosa ou o0 ar. E segundo porque elas reduzem a
incompatibilidade com o solvente através de suas micelas. (SALAGER, 2000).

A nivel molecular, a escolha do tensoativo para uma dada aplicacdo deve levar em

consideracdo o tipo de emulsdo desejada e a natureza da fase 6leo, como veremos a seguir.

3.3.2 A regra de Bancroft e o Balanc¢o hidrofilico-lipofilico (BHL)

A regra de Bancroft é inteiramente qualitativa e de modo geral ela diz que,
tensoativos sollveis em fase aquosa geram emulsées o/a, enquanto tensoativos sollveis em
fase oleosa produzem emulsées a/o (LINDMAN et. al., 2000).

Na tentativa de tornar a regra de Bancroft algo quantitativo, Griffin introduziu o
conceito de BHL (Balango hidrofilico-lipofilico) de um tensoativo, estabelecendo assim,
pela primeira vez, um sistema para classificar, numericamente um composto segundo as

suas caracteristicas de hidrofilia e lipofilia numa escala de 0 a 20 (Tabela 2).

Tabela 2. Escala de Griffin para o Balanco Hidrofilico-Lipofilico.

Dispersibilidade/ Solubilidade = BHL Caracteristicas Aplicacao
em agua
Na&o dispersa na agua 0 Agentes antiespumante
2
Emulsificante
4 para A/O
Pobre dispersibilidade 6
Dispersdao leitosa instavel 8
Dispersdao leitosa estavel 10 Agentes molhantes
Solucdo clara transparente 12
Solucéo Clara 14 Detergentes Emulsificante
para A/O
16

Agentes solubilizantes
18

Fonte: SCHULZ, 2005, PRISTA et. al., 1995.
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Apesar dos limites de valores de BHL que na escala de Griffin definem as emulsdes
A/O e O/A serem um tanto abrangentes, acontece que cada emulséo em particular tem um
valor de BHL que se pode consideram especifico para cada caso. Este valor dependera do
6leo presente, das respectivas propor¢oes, e ainda, da circunstancia de o 6leo constituir a
fase interna ou externa da emulsdo. Para cada formula, o valor de BHL corresponde ao seu
6timo de estabilidade, sendo que esse étimo tem um tempo de vida (PRISTA et. al., 1995,
PAYS, 2002).

Empiricamente foi determinado que uma combinacao de tensoativos (Blenda), um
mais hidrofilico e outro mais hidrofébico, é mais eficiente para estabilizar uma emulsao
que apenas um tipo de tensoativo no meio. A vantagem do uso de uma mistura esta
relacionada ao fato de o sistema possuir em seu interior tanto moléculas de tensoativo com
afinidade pelo 6leo quanto pela agua, o que facilitaria a estabilizacdo das novas interfaces
formadas por ambos os seus lados. Assim, a mistura de um emulsificante de alto BHL com
um emulsificante de baixo BHL é bastante usado na pratica (LINDMAN et.al., 2000).

Vale lembrar que tensoativos ndo ibnicos sdo muito sensiveis a efeitos de
temperatura. Assim sendo, as faixas de BHL propostas por Griffin sdo validas a
temperatura ambiente. Além da temperatura, outros fatores que podem modificar a
formacdo de emulsdes sdo a concentracdo de eletrolitos na agua, a polaridade do dleo, a
proporc¢do Oleo/agua, impurezas no 6leo ou presenca de outros aditivos (LINDMAN et.al.,
2000).

3.4 Fendmenos associados a instabilidade

A instabilidade termodindmica de uma emulsdo é regida pela variacdo do tamanho
das particulas internas, ou seja, a medida que a fase interna tenta se aglomerar, esta tende a
se separar como uma segunda fase. Os tensoativos (emulsificantes) sdo adicionados ao
meio de forma a diminuir a tensdo interfacial e, assim, retardar a segregacdo das fases
(GOODWIN, 2004).

Métodos tradicionais de quebra incluem centrifugacdo, tratamento termico,
tratamento elétrico e adi¢do de agentes quimicos, contendo sabdes, acidos graxos e alcoois
de cadeia longa (GOODWIN, 2004).

O processo de quebra de emulsdes pode ocorrer por Varios mecanismos, como
cremacéo, sedimentacdo, floculacdo e coalescéncia (GOODWIN, 2004). Esses fenémenos
podem ser observados na Figura 5.
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Figura 5. Mecanismos de Desestabilizacdo de Emulsoes.
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.Fonte: Adaptada de GOODWIN, J. W (2004).

3.4.1 Cremagao

Muitas emulsGes tem a tendéncia a formar creme quando séo deixados em repouso.
Este fendmeno é consequéncia da acdo da gravidade sobre a fase dispersa e da diferenca de
densidade entre as fases constituintes a emulsdo. Trata-se de um processo de sedimentagéo.
(JATO, 1997, PRISTA et. al., 1995).

3.4.2 Floculagao

As goticulas de emulsdo estdo em um minimo secundario de energia, onde estas se
encontram bastante proximas umas das outras mas ainda mantém sua integridade. Esse
processo é reversivel, onde o estado original pode ser restabelecido através de forgas de
cisalhamento. (GOODWIN, 2004).

3.4.3 Sedimentacao

A sedimentacdo resulta de uma diferenga de densidade entre as duas fases e
consiste na migracdo de uma das substancias para o topo da emulsdo, ndo sendo
necessariamente acompanhada de floculagdo das gotas. As colisdes entre as gotas podem

resultar em floculacédo, que pode levar a coalescéncia em globulos maiores. Eventualmente,


https://pt.wikipedia.org/wiki/Gl%C3%B3bulo
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a fase dispersa pode se tornar a fase continua, separada da dispersdo média por uma unica
interface. O tempo levado para tal separacdo de fases pode ser de segundos ou até anos,
dependendo da formulagdo da emulsdo (DALTIN, 2012).

3.4.4 Coalescéncia

Quando duas goticulas da fase interna se aproximam o suficiente, estas podem se
unir para formar uma goticula maior. Esse processo € irreversivel. Quando um ndmero
elevado de particulas coalesce, o resultado € a separacdo completa das fases. Tal processo é
energeticamente favoravel em quase todos os casos. Embora a coalescéncia resulte em
mudancas microscopicas significativas nas condi¢bes da fase dispersa, o processo pode ndo

resultar de imediato em uma alteracdo macroscopica aparente do sistema (LIMA, 2004).

3.4.5 Amadurecimento de Ostwald

Outro mecanismo de desestabilizacdo (que ndo esta contido no esquema da Figura 5) é
0 amadurecimento de Ostwald. Neste processo, as goticulas que possuem grande relacdo
area/volume perdem matéria até desaparecer, enquanto goticulas maiores crescem em tamanho.
Isto é causado por difusdo das moléculas na fase dispersa através do meio continuo. Para
emulsdes do tipo o/w, a taxa de amadurecimento de Ostwald depende da solubilidade do 6leo
na agua e tal processo € muito mais pronunciado em emulsGes aquosas contendo
hidrocarbonetos de cadeia curta como hexano, quando comparado a hidrocarbonetos maiores,

como o hexadecano, por exemplo, (GOODWIN, 2004).

Figura 6. Amadurecimento de Ostwald.

—

Fonte: DALTIN (2012)
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste topico serdo apresentados os matérias e métodos utilizados para o estudo da

composicao e estabilidade das emulsdes formuladas a partir do 6leo do pequi.

4.1 Materiais

Os experimentos foram realizados no Laboratério de Quimica Analitica da
Universidade Federal Rural do Semiarido. A matéria-prima utilizada para o
desenvolvimento das emulsdes foi 6leo de pequi, procedente do Crato-CE, e diferentes
tensoativos cedidos pelo laboratorio.

Os equipamentos utilizados nas analises serdo listados a seguir na Tabela 3.

Tabela 3. Lista de equipamentos utilizados

Equipamentos Modelo Fabricante
Agitador SL222 SOLAB
Balanca analitica B-TEC0201A TECNAL
Peagametro TEC-3MP TECNAL

Fonte: Autoria Propria.

4.2 Métodos

4.2.1 Preparo das Formulagdes/Emulsdes

As formulacdes foram preparadas utilizando-se trés diferentes tipos de tensoativos,
T1, T2 e T3. Na preparacédo das formulacdes utilizou-se dleo de pequi como fase oleosa. O
procedimento constitui-se basicamente da adicdo prévia dos tensoativos ao 6leo. As
proporcOes utilizadas nas formulacdes variaram em 5, 10 e 15% de 6leo de pequi, 95, 90 e
85% de tensoativo.
As emulsdes 6leo em agua (O/A) foram preparadas a partir das formulac6es obtidas, com
concentragdes da mesma variando em 5, 15 e 30%. O método de preparagéo consiste em
adicionar a fase oleosa a fase aquosa, ambas a temperatura ambiente (25 °C), sob agitacao
durante 10 minutos para que a homogeneidade de cada sistema fosse atingida.

Foram obtidos seis sistemas (S1, S2, S3, S4, S5 e S6) utilizando Blendas de
tensoativos (T1+T2, T2+T3). Em seguida foram preparadas as emulsées, como mostrado
na Tabela.
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Tabela 4. Composicio das Emulsées O/A com Oleo de Pequi.

Formulacodes Blenda El E2 E3
T1+T2 95%
s1 S+ 5% FO 15% FO 30% FO
Oleo de Pequi + + +
5% 95% FA 85% FA 70% FA
T1+T2 90%
] + 5% FO 15% FO 30% FO
S2 Oleo de Pequi + + +
10% 95% FA 85% FA 70% FA
T1+T2 85%
) + 5% FO 15% FO 30% FO
S3 Oleo de Pequi + + +
15% 95% FA 85% FA 70% FA
T2+T3 95%
] + 5% FO 15% FO 30% FO
S4 Oleo de Pequi + + +
5% 95% FA 85% FA 70% FA
T2+T3 90%
) + 5% FO 15% FO 30% FO
S5 Oleo de Pequi + + +
10% 95% FA 85% FA 70% FA
0
T2+T385% 5% FO 15% FO 30% FO
S6 2 . + + +
O'eold; /E’ U 9506 FA 85% FA 70% FA

Onde: FO = Fase oleosa; FA = Fase aquosa; T1 = Tensoativo 1; T2 = Tensoativo 2; T3 = Tensoativo 3.
Fonte: Autoria Propria.

4.2.2 Estudo de estabilidade das emulsdes

4.2.2.1 Determinacdo das caracteristicas organolépticas

Observaram-se visualmente as caracteristicas das amostras, verificando se
ocorreram modificacBes macroscopicas, tais como: aspecto, cor e o odor em relacdo ao
padréo estabelecido.

A cor, odor e aparéncia das emulsdes foram classificados a partir de um padréo pré-

estabelecido, levando em consideracdo as condigdes de cada sistema no tempo zero
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(Analise 0Oh). Também foram considerados os aspectos da materia-prima e a Blenda de
tensoativo.

A Tabela 5 mostra como as emulsdes foram classificadas.

Tabela 5. Padrdo Pré-Estabelecido das Caracteristicas Organolépticas Para os Sistemas S1,
S2eS3.

Zero hora (0h)

Analise Referencia S1 S2 S3
El E2 E3 El E2 E3 El E2 E3
Fluida (F)
Aspecto Gelatinosa (G) F G G F F C F F C
Cremosa (C)
-Caracteristica da
matéria-prima (C)
Cor -Néo Caracteristica C C C C C C C C C
da matéria-prima
(NC)
-Caracteristico da
matéria-prima (C)
Odor -Nao Caracteristico C C C C C C C C C
da matéria-prima
(NC)

Fonte: Autoria Prépria

Tabela 6. Padrdo Pré-Estabelecido das Caracteristicas Organolépticas Para os Sistemas S4,
S5e S6.

Zero hora (0h)
Analise Referencia S4 S5 S6

El E2 E3 El E2 E3 El E2 E3

Fluida (F)
Aspecto Gelatinosa (G) F F C F F C F F C
Cremosa (C)
-Caracteristica da
matéria-prima (C)
Cor -Nd&o Caracteristica C C C C C C C C C
da matéria-prima
(NC)
-Caracteristico da
matéria-prima (C)
Odor -Néo Caracteristico C C C C C C C C C
da matéria-prima
(NC)

Fonte: Autoria Propria.
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As Emulsdes também foram classificadas quanto a separacdo de fases segundo 0s
seguintes critérios:
. Normal, sem alteracéo visivel: Para emulsdo sem separacdo de fases.

. Modificada: Para emulsdo com separacdo de fases.
4.2.2.2 Determinacéo de pH

Determinou-se o pH de cada formulacgéo inserindo o eletrodo diretamente nas
amostras. A leitura prosseguiu-se a temperatura de 25 °C + 1, em peagametro (TEC-3MP-

TECNAL), previamente calibrado com solucdes de pH 7,0 e 4,0, como mostra a Figura 7.

Figura 7. Sistema de Medicdo de pH das Emulsdes.

-

Fonte: Autoria Propria.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste topico sdo apresentados e discutidos os resultados experimentais obtidos no
desenvolvimento do estudo da composicéo e estabilidade das emulsdes formuladas a partir
do bleo de pequi.

A primeira etapa do estudo consiste na obtencdo das emulsdes. Na segunda etapa
estudou-se as caracteristicas organolépticas, estabilidade (separacdo de fases) e pH.

5.1 Determinacédo das caracteristicas organolépticas

Os ensaios para a determinacdo das caracteristicas organolépticas das emulsdes
permitem avaliar, através de analises comparativas, o estado em que se encontra a amostra.
Alteracbes tais como mudanca de coloracdo, de odor e aspecto, foram verificadas, 0 que
permitiu o reconhecimento das emulsdes. De acordo com as Figuras 8 e 9, pode-se
observar o0 aspecto e a coloragdo das emuls6es obtidas no tempo zero (Oh).

Figura 8. Emulsdes dos sistemas S1, S2 e S3 ap0s preparo.

Fonte: Autoria Propria.
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Figura 9. Emuls6es dos sistemas S4, S5 e S6 apds preparo

Fonte: Autoria Prépria.

Como mostra as Figuras 8 e 9, e baseado nas Tabelas 4 e 5 (paginas 25/26),
observou-se que ndo ocorreram alteracfes nas analises organolépticas das emulsdes dos
sistemas (S1, S2, S3, S4, S5 e S6), ao longo das 72 horas.

5.2  Determinacédo da estabilidade e pH
A estabilidade das emulsdes obtidas foi avaliada quanto a separacao de fases.

As Tabelas (7, 8, 9, 10, 11 e 12) apresentam os parametros avaliados nos testes de

estabilidade e pH para as emulsdes obtidas neste estudo.
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Tabela 7. Pardmetros fisico-quimico de separacdo de fases e pH avaliados no teste de

estabilidade das emulsdes do sistema S1.

Formulacéo S1

Emulsao El E2 E3
- Separacao Separacao Separacao

Analises dep Fasges PH de? Fas%s PH dEf) Fasges pH
Oh N 7,0 N 6,69 N 6,8
24h N 7,0 N 6,71 N 6,82
48h N 7.1 N 6,63 N 6,68
72h N 7,15 N 6,55 N 6,55

Onde: N = Normal; M = Modificada.

Fonte: Autoria Propria.

Tabela 8. Parametros fisico-quimico de separacdo de fases e pH avaliados no teste de

estabilidade das emulsdes do sistema S2.

Formulacéo S2

Emulsao El E2 E3
- Separacao Separacao Separacao

Analises d(f Fasges PH def) Fas%s PH d(f Fasges pH
Oh N 6,0 N 6,72 N 6,0
24h M 7,0 N 6,74 N 6,06
48h M 7,46 N 6,66 N 5,99
72h M 7,92 N 6,57 N 5,93

Onde: N = Normal; M = Modificada.

Fonte: Autoria Propria.

Tabela 9. Parametros fisico-quimico de separacdo de fases e pH avaliados no teste de

estabilidade das emulsdes do sistema S3.

Formulacéo S3

Emulsao El E2 E3
- Separacao Separacao Separacao

Analises d(f Fasges pH d(f Fasges PH d(f Fasges pH
Oh N 6,01 N 5,42 N 5,20
24h M 6,92 M 6,31 M 6,18
48h M 6,5 M 6,30 M 5,18
72h M 6,53 M 6,30 M 6,17

Onde: N = Normal; M = Modificada.

Fonte: Autoria Propria.
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Tabela 10. Pardmetros fisico-quimico de separacdo de fases e pH avaliados no teste de

estabilidade das emulsdes do sistema S4.

Formulacéo S4

Emulsao El E2 E3
- Separacao Separacao Separacao

Analises dep Fasges PH de? Fas%s PH dEf) Fasges pH
Oh N 49 N 4,97 N 5,93
24h M 5,73 M 5,44 M 6,89
48h M 5,42 M 5,60 M 6,92
72h M 5,44 M 5,64 M 6,95

Onde: N = Normal; M = Modificada.

Fonte: Autoria Propria.

Tabela 11. Pardmetros fisico-quimico de separacdo de fases e pH avaliados no teste de

estabilidade das emulsdes do sistema S5.

Formulacéo S5

Emulsao El E2 E3
- Separacao Separacao Separacao

Analises d(f Fasges PH def) Fas%s PH d(f Fasges pH
Oh N 4,85 N 4,61 N 5,27
24h M 5,86 M 5,44 M 6,18
48h M 5,0 M 5,41 M 6,17
72h M 5,07 M 5,39 M 6,16

Onde: N = Normal; M = Modificada.

Fonte: Autoria Propria.

Tabela 12. Pardmetros fisico-quimico de separacdo de fases e pH avaliados no teste de

estabilidade das emulsdes do sistema S6.

Formulacdo S6

Emulsao El E2 E3
- Separacao Separacao Separacao

Analises déo Fasges PH def Fas%s PH def) Fasges pH
Oh N 55 N 5,41 N 5,70
24h N 5,54 N 5,45 N 5,76
48h N 5,39 N 5,49 N 5,82
72h N 5,42 N 5,49 N 5,83

Onde: N = Normal; M = Modificada.

Fonte: Autoria Propria.



31

De acordo com as Tabelas 7,8 e 12, observou-se que as formulagdes S1 (E1, E2 e
E3), S2 (E2 e E3) e S6 (E1,E2 e E3) foram estaveis, ou seja, ndo houve separacdo de fases,
se comparadas com as demais emulsdes. A Blenda (T1+T2) se mostrou mais eficiente na
estabilidade das emulsdes quando utilizada em um maior percentual. Foi observado que ao
utilizar a Blenda (T2+T3), as emulsdes (E1, E2 e E3) do sistema S6 foram estaveis, devido
ao uso do menor percentual de tensoativo; jA a emulsdo do sistema S3,54 e S5 se
mostraram todas instaveis.

A determinacdo do pH possibilita identificar como as variacbes de acidez e
basicidade podem afetar a estabilidade e a qualidade das emulsdes.

As medidas de pH das emulsdes dos sistemas S1,S2, S3, S4, S5 e S6, estdo
apresentados na Figura 10.

Figura 10. Analise da Variacdo do pH com o Tempo para os sistemas S1, S2, S3, S4, S5 e
S6.
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Fonte: Autoria Propria.

De acordo com a Figura 10, observou-se que o pH dos sistemas estdo dentro do
limite recomendado pela ANVISA, onde o pH para emulsées O/A varia de 4,0 a 7,0. Deve-
se ainda considerar este parametro como essencial ao estudo de emulsdes, uma vez que o
pH corresponde a uma medida muito significativa pelo fato de que alteracdes bruscas de
seu valor ao longo do tempo pode sugerir modificacdes quimicas dos componentes
presentes na formulacdo (CASTELI et. al., 2008).
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6. CONCLUSAO

Diante das condicOes experimentais desse trabalho conclui-se que as caracteristicas
organolépticas, o valor do pH e o percentual de composicéo das Blendas (T1+T2, T2+T3)
influenciaram na estabilidade das emulsdes dos sistemas S1 e S6. Fazendo com que nédo

ocorresse separa¢do de fases num periodo de 72 horas.
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