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Creme hidratante é uma emulsédo composta por ga&aseab dispersas em um meio aquoso.
O objetivo deste trabalho consiste em avaliar algitiade, reologia e tamanho de gotas de
emulsbes preparadas em trés velocidades de roté@@0, 10000 e 16000 rpm) em um
homogeneizador do tipo rotor-estator. Os hidratsntapresentaram comportamento
tixotrépico, pseudoplastico (indice de comportarnephtre 0,53 e 0,60), viscosidade
elevada (entre 181 e 233 mPa.s a 18Pesdiametro médio de gotas entre 4,79 e 15,98 um.
Emulsbes preparadas em menores velocidades apagaenimenor viscosidade e maiores
tamanhos de gota, ou seja, o aumento da energixicadida no processo de
homogeneizacao produziu emulsdes com menor tan@dalyptas e maior viscosidade. A
elevada viscosidade das emulsGes reduz o movirdastgotas e controla os fenémenos de
desestabilizagdo, produzindo emulsdes estaveis.

ABSTRACT

A Moisturizing cream is an emulsion composed ofdoilplets dispersed in an aqueous
phase. The objective of the present work is touatalthe kinetic stability, rheology and
droplet size of emulsions produced at three rotaipeeds (4000, 10000 and 16000 rpm) in
a rotor-stator homogenizer. Emulsions showed thyypit, pseudoplastic (behavior index
between 0.53 and 0.60), high viscosity (betweenal®il233 mPa.s at 100'sand mean
droplet size (gb) between 4.79 and 15.98 pm. Emulsions prepardoadr homogenization
speeds showed lower viscosity and higher dropletssilncreasing energy input in the
homogenization process lead to emulsions with smaltoplet size and higher viscosity.
The high viscosity of the emulsions reduces dreptedvement and controls destabilization
phenomena, such as coalescence, producing kindgibles emulsions without phase
separation.
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1. INTRODU(;AO energia utilizam dispositivos mecéanicos que geramcas
intensas capazes de formar goticulas pequenasniestelo é

O termo emulsdo trata-se de um sistema heterogéH’éB‘?n?iado por parametros de processo, como ;energ
constituido por dois ou mais liquidos imisciveisqual um se Mecanica adicionada, tempo de residéncia, e tambelm
dispersa no outro na forma de pequenas goticuf@§nPosicéo do sistema, como concentracéo de samface
(MCCLEMENTS, 2005). De acordo com a composicaoada f COMposi¢éo das fases polar e apolar (SANTANA eP8ll3).
continua, esses sistemas classificam-se em olémaa(O/A)
ou agua em 6leo (A/O), ou mdltiplas, como o tip@AX ou Os métodos de homogeneizacdo mais comumente

O/A/O (MUSCHIOLIK, 2007), conforme ilustrado na tiga 1. empregados em escala industrial sdo baseados awade
alta energia que envolvem os escoamentos lamiméylénto

e cavitagdo, simultaneamente. A formacdo das ghieemnte

S @ , oy ’O & este processo é influenciado principalmente petagab
- °c » 01 . - cisalhantes turbulentas (FLOURY et al.,, 2010). Nuasto,

° . = = estes fluxos turbulentos sao dificilmente controtadou
s . @ o 5 o O gerados de modo uniforme na mistura (GIJSBERTSBR4R

Processos de emulsificacdo de alta podem ser adatzem
A0 O/A AOIA diferentes tipos de equipamentos, como rotor-astatia
pressao, ultrassbnico e sistema por membranas @AEtal.,

Figura 1 - Diferentes tipos de emulsdes (A/O, O/A e 2008; KOROLEVA e YURTOV, 2012).
A/O/A). Fluidos: (m) agua e {) dleo. ) ) _
Misturadores de alto cisalhamento do tipo rotoatest

A elevada tenséo interfacial entre o 6leo e a agea S80 amplamente utilizados para a preparacao das@émude
compdem a emulsio resulta em um sisterA@SMeticos e outros produtos industriais. Estesuradores
termodinamicamente instavel. A adicdo de energanoc S0 constituidos por um rotor que gira a alta vetbmte dentro
mecanica, é necesséria para a formagéo e redugtiandoho d€ um estator estacionario. A medida que as langmam, o
das gotas, sendo que a estabilidade cinética tborgipode ser Produto € continuamente arrastado para uma extaei@ida
alcancada através da adicdo de agentes emulsificarf@beca de mistura e expelido em alta velocidade/égrdas

Surfactantes sdo substancias anfipaticas capazesedsor-se aberturas do estator. A velocidade diferencial jnax da
entre as fases dispersa e continua, diminuindo na&de tolérancia entre o rotor e estator gera altos side corte
interfacial entre as fases e prevenindo mecanismes hidraulico, promovendo a rapida mistura e produzind
desestabilizaco, como floculagio e coalescénsigARI, et Pequenas gotas nas emulsdes (BANASZEK, 2011).
al. 2008). Emulsificantes n&o-iénicos, como o Qefiba— 20 Geralmente, quanto maior o cisalhamento aplicadpracesso
(Alcool Ceto Estearilico Etoxilado 20 EO), sdo aampente d€ emulsificacdo, menores séo as goticulas proatsize
empregados em formulagbes cosméticas devido a S@ASequentemente, mais estavel € a emulsdo. Pordevado
compatibilidade com o pH cutdneo, estabilidade térea CiS@lhamento provocado por um excesso de energlanpo
diferentes valores de pH e a possibilidade de puragdo de !evar a coalescéncia das goticulas, afetando @iletaae
diferentes substancias ativas (MILAN et. al., 2007) (SANTANA et al., 2013; BANASZEK, 2011). A distribgéio
de tamanho de gota (DTG) em uma emulsdo € o rdsufta

A estabilidade constitui um ponto critico de sistsrdo COMPeticdo entre  dois processos  opostos:  quebra e
tipo emuls&o, estando associada com a texturareesicutura COalescéncia entre as gotas.
do sistema (SANTANA et al., 2013). A estabilidadme ser o L
caracterizada através da separacédo de fases, mmergota e As condigbes do processo de homogeneizac&o, como o
viscosidade. Uma emuls&o & considerada cineticanemtével ©€MpO € & intensidade (velocidade de rotacao) deséiwacao
quando o nimero e o tamanho das goticulas da fissma, € O “design” do rotor-estator sdo parametros ctiteis
por unidade de volume de fase continua, se manvéstante (JAFARI et al,, 2008) que devem ser cuidadosamevigadas
ao longo do tempo. Logo, isso indica que o val@rgético do COM O intuito de obter emulsGes com propriedadesjdeas.
sistema e sua area interfacial mantem-se constéittaN et Desta forma, o presente estudo visa investigar etoetla
al., 2006). Emulsdes com tamanho de gota reduzo Velocidade de rotacdo de um agitador do tipo restator nas
recebido atencdo especial devido a sua aplicac&res de Propriedades de um crenje.h|drat_ant.e, \_/eerflcandawefelto
encapsulacio e “drug delivery” (SAGALOWICZ e LESEFNC comportamento reoldgico, distribuicao do tamarde
2010). O aumento da area interfacial entre o Olem dgua 90tas, didametro médio de gota e estabilidade datsées.
aumenta a solubilidade de bioativos, protege ospooentes
contra oxidagdo e modifica a adsorcéo e biodisgiatade do 2. METODOLOGIA
bioativo adicionado a emulsdo (CORTES-MUNOZ et al.,
2009; SHAFIQ et al., 2007). 2 1. Materiais

O metodo de preparacéo influencia diretamente na  og materiais utilizados no preparo da emulsdo foram
for,ma(;ao das gotas das Nemulsoes e em sua eswdilidal. | qi5 nipagin, 6leo de coco babagu refinado, esséte lichia
Métodos de emulsificacdo de baixa energia ocorrém @ pase croda CR2 contendo emulsificante Ceteafetidios

escoamento laminar e condices de baixa energiose€ys produtos foram adquiridos através da Engetegeiiraria
controlado pelas propriedades fisico-quimicas do&antes 455 Esséncias (Brasil).

e co-surfactantes (FRADETTE et al., 2007:
SEEKKUARACHCHI et al., 2006). J& os métodos de a2.2. Preparo das amostras
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O creme hidratante, cuja composicdo esti apresenta@. Reologia

na Tabela 1, foi preparado através da diluicdo ake keroda
CR 2 em agua aquecida (90°C), seguida da adicaoei® e
nipagin sob agitacdo magnética por 2 minutos. Naéscia,
6leo de coco, agua fria e esséncia de lichia faditionados.
Por fim, a mistura foi submetida a trés velocidddeagitacéo
(400, 10000 e 16000 rpm) por um periodo de 10 rmsem
homogeneizador Ultra Turrax T-25 (IKA, Alemanhabtendo
as emulsbes E1, E2 e E3, respectivamente.

Tabela 1 - Porcentagem em massa dos constituintda
amostra.
Base Croda CR 2 8,89
Agua Quente 223
Uréia 3,55
Nipagin 0,13
Agua Fria 445
Oleo de coco babagu refinado 20,1
Esséncia de Lichia 0,51

2.3. pH e Estabilidade cinética

Estudos reolégicos de cosméticos sao utilizadoa par
prever o comportamento de produtos durante o psocde
fabricacdo, transporte, armazenamento e uso pelos
consumidores (ESTANQUEIRO et al.,, 2014; ALMEIDA e
BAHIA, 2006). Tais caracteristicas estdo estreitaame
relacionadas com a espalhabilidade e aderéncia solpele
(MILAN, 2007; CORREA et al., 2005). Portanto, ougki de
caracteristicas reoldgicas pode ser utilizado camameio de
selecdo entre as diferentes formulagbes de emulsbes
cosmeéticas, contemplando as necessidades técngsigteas
desse tipo de produto.

As curvas de escoamento das emulses em regime
estacionario estdo apresentados na Figura 2. Qloflui
apresentou comportamento pseudoplastico, com tenséo
residual desprezivel. A Figura 3 mostra o decréscihe
viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamedto.
comportamento pseudoplastico é desejavel em paxessle
a viscosidade durante o escoamento deve ser memoraq
viscosidade em repouso, sendo apropriado para foodie

As medidas de pH das emulsdes foram realizacRdicacdo topica, nos quais, apds cisalhament@saténcia
através do medidor de pH Mpa210 (MS TECNOPON, Brasinicial para a emulsao fluir diminui, refletindofacilidade de

Ja a estabilidade cinética foi avaliada em tripdieam provetas
de 100 mL, verificando a ocorréncia de separacafasks ao
longo de 30 dias.

2.4. Reologia

A andlise reoldgica foi realizada 14 dias apéseparo

das emulsGes em viscosimetro OFIT Model 900 (Estado

Unidos). As curvas de escoamento foram obtidasraled

intervalo de taxas de cisalhamento entre 5 e 30@m trés
rampas: em ciclo crescente (subida 1), decres¢daseida) e
crescente (subida 2). As analises reolégicas padla ensaio
foram realizadas em triplicata. O comportamento estado
estacionario foi avaliado através da curva de sullidJa o
comportamento tixotrépico foi avaliado através deeaa
compreendida entre as curvas de subida 1 e subida 2

2.5. Microscopia e tamanho de gota

As emuls6es foram visualizadas em microscopimotic

(Leica, Alemanha) 14 dias apds o preparo. A andlias
imagens de microscopia foi realizada no softwame limage J
v1.36b (http://rsb.info.nih.gov/ij/). Onde foram taws os
didmetros de 100 gotas de 3 imagens distintas pada
condicdo de homogeneizacdo, obtendo-se a distibudp
tamanho de gotas e o didmetro médio de Sauigr (d

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. pH e Estabilidade Cinética

aplicacdo (MORAIS et al., 2005). Percebe-se tambgem
Figura 3, que o aumento da velocidade de agitagéantk o
processo de homogeneizacao produziu emulsdes masas,
variando de 181 mPa.s a 4000 rpm e 223 mPa.s »1p00a
uma taxa de cisalhamento de 160 s
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Figura 2 - Curva da escoamento das emulsfes prepalias
em diferentes velocidades de agitacdo: 4000 rpm)( 10000
rpm (e) e 16000 rpm @&).
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O pH das emulsbes preparadas a 400, 10000 e 16000

rom foram 7,71, 7,38 e 7,41, respectivamente. Aslsias

ndo apresentaram separacdo de fases durante l4delias

estocagem. Logo,
cineticamente estaveis, independente da rotac&adal

todas as emulsdes produzidas foram

Figura 3 - Viscosidade das emulsdes preparadas em
diferentes velocidades de agitacdo: 4000 rpra), 10000
rpm (e) e 16000 rpm @&).

Os parametros reoldgicos das emulsGes estdo
representados na Tabela 2. Os valores de indice de
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comportamento (n) variaram entre 0,53 e 0,59, ¢a, S0 oo
menores que 1, caracteristicos de fluidos pseuskigné. O
indice de consisténcia (k) tendeu a aumentar coeiagidade
de rotacéo, ou seja, o incremento na velocidadetdeao para 200
16.000 rpm provocou um aumento no grau de resist&@
produto analisado diante do escoamento, como clderia
curva de viscosidade (Figura 3).

50,0

30,0

Tensdo (Pa)

20,0

Tabela 2 - Parametros reoldgicos das emuls@es 100
pseudoplasticas.

0,0

Rota(;éo indice de indice de 0 50 100 150 200 250 300 350
(rpm) consisténcia (k/Pa.s) comportamento (n /-) Easaif)
4000 1,40 £0,266 0,53 +0,0@8 Figura 5 - Area entre as curvas de escoamento da alsdo
10000 1,45+0,0170 0,60+ 0,00(80 preparada a 10000 rpm. Curvas: subida 14) e subida 2
16000 2,04+0119 0,5 £ 0,0016 (o).

Comparando a curva de escoamento em regime soo
transiente (subida 1) e em regime estacionarioidaul),
pode-se avaliar qualitativamente o dependente dpde A
area entre as curvas representadas pelas duasasusth
apresentada nas Figuras 4, 5 e 6, e na TabeladasTas =
emulsdes apresentaram caracteristicas tixotropicam a g 200
curva de escoamento em regime transiente supeciorva em &
regime estacionario. Quanto maior a area comprdanglitre
as curvas, maior o efeito tixotropico (STEFFE, 1996
PERRECHIL et al., 2010). Desse modo, a emulsapapaela
a uma rotacdo de 10000 rpm apresentou maior tpiatr&ste 0o |
fendmeno é resultado da deformacéo e/ou ruptupadeulas ’
agregadas, diminuindo a resisténcia ao escoamenta e

50,0

50 100 150 200 250 300 350

Taxa (s)

viscosidade com o tempo (MCCLEMENTS, 2005). Figura 6 - Area entre as curvas de escoamento da alsédo
preparada a 16000 rpm. Curvas: subida 14) e subida 2
Produtos tixotrépicos tornam-se menos viscososaman (o).

submetidos a uma pressdo externa, espalhando-se mai i
facilmente na regido onde sdo aplicados, e recopesa Tabela 3 - Indice de tixotropia.

viscosidade inicial no momento em que a forca ENCEEK[oRdfeld=ileR(foln)) indice de tixotropia

cisalhamento cessa, impedindo que o produto esdareate 0 4000 27MP+775,3
procedimento (MORAIS et al., 2005). O comportame 10000 4018 + 80,79
tixotropico ocorre devido a uma complexa interagéitre as 16000 3446 * 232,6

particulas ou moléculas e constitui uma das mapoitantes

. Lo P 3.3. Microscopia e tamanho de gota
caracteristicas em cosmeéticos e produtos farmaocauti

60,0 As micrografias das emulsdes estdo apresentadas na
Figura 7. As emulsdes apresentaram gotas de Olddedentes
30,0 tamanhos com elevada polidispersao. Observa-seétan

presenca de particulas menores de componentes|edso®
utilizados na preparacao das emulsdes.

40,0

30,0

Tensao (Pa)

Afim de determinar o didmetro médio das gotas,
adotou-se como parametro o diametro de Sautes), (d
apresentados na Tabela 4. O aumento do grau dEagitio
processo de homogeneizacdo diminuiu 0 tamanho nuf&lio
& gota de 15,98 um nas emulsBes preparadas a 400payam

o = 10 150 200 259 0 =0 4,79 um nas emulsdes preparadas a 16000 rpm.

Taxa (s™)

Figura 4 - Area entre as curvas de escoamento da @i830 Tabela 4 - Diametro médio das gotas,sgl (um
preparada a 4000 rpm. Curvas: subida 1 4) e subida 2 Rotacdo do processo (rpm) Da2 (um)
(o). 4000 16,0 + 2,96
10000 6,30 = 2,60

16000 4,79 + 0,99

20,0

10,0

A distribuicdo do tamanho de gotas (DTG) é um
parametro importante na caracterizacdo de uma &mui®is
influencia varias outras propriedades como vis@de taxa
de coalescéncia, sendo muitas vezes mais reprégamgae o
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diametro médio de gota. A DTG dos cremes hidranREFERENCIAS
preparados em diferentes rotacfes esta apresevadidmra 8.
Os gréficos de frequéncia dividem os resultado®mnados
em faixas discretas de tamanhos ao longo do eisipdmbal. A
altura das barras verticais corresponde ao pemerde
frequéncia das gotas em cada faixa.
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