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RESUMO

Os sistemas microemulsionados sdo translicidos e formados basicamente a partir da
mistura de surfactante, 6leo e dgua. Sao termodinamicamente estaveis e podem ser classificados
como agua em Oleo ou 6leo em 4gua, o conhecimento dessa caracteristica direciona para quais
aplicagdes as microemulsdes (MEs) podem ser utilizadas, um exemplo seria a protecao da
vitamina E na industria farmacéutica. Com isso, os estudos acerca desse tipo de sistema vém
sendo difundido na academia. O presente trabalho tem como objetivo obter MEs utilizando 6leo
de coco babagu, um 6leo de forte relevancia socioecondmica para a regido do Maranhdo. Os
surfactantes Span 80 e Tween 80 foram adicionados a tubos de ensaio, junto com o 6leo e dgua,
em linhas de dilui¢do de 5 a 90% para elaboracdo do diagrama ternério, onde ¢ possivel
identificar os tipos de Winsor de cada sistema. A andlise visual de todas as amostras refor¢cou
as areas detectadas no diagrama. Os tubos 04:06:01, 05:05:01 e 06:04:01 6leo/surfactante/agua
apresentaram estabilidade e translucidez, de forma que foram selecionados para as
caracterizagoes por difusdo de corante e condutividade elétrica, ambas andlises apontaram para
o tipo de Winsor IV classificada como 6leo em 4dgua (O/A), uma vez que o corante hidrofilico
azul de metileno se difundiu mais rapidamente e o intervalo do valor da condutividade
encontrado foi entre 0,05 e 0,29 puS/cm, dando uma indicagdo de possivel MEs tipo A/O. A
amostra 05:05:01 foi escolhida aleatoriamente para as caracterizagoes fisicas de tamanho de
particula e indice de refracdo, em que se avaliou grande tamanho de particula devido a alta
concentragdo de surfactante e também associada a micelas de estruturas alongadas e o indice
de refragdo 1,1 indica que o sistema ¢ isotropico. Para uma confirmagdo e mapeamento da

estrutura do sistema ¢ indicado fazer uma analise SAXS.

Palavras-chave: Microemulsdo. Oleo de coco babagu. Diagrama pseudoternério. Winsor IV.
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ABSTRACT

Microemulsion systems are translucent and formed mainly from the mixture of surfactant, oil
and water. They are thermodynamically stable and can be classified as water in oil or oil in
water. The knowledge of this characteristic drives to applications where microemulsions (MEs)
can be used. An example would be the protection of vitamin E in the pharmaceutical industry.
Studies on this type of system have been widespread in academy. Obtain MEs using babassu
coconut oil is the goal of this essay, this oil is socioeconomic relevant for the Maranhao region.
Span 80 and Tween 80 were added to test tubes with oil and water, in 5 to 90% dilution lines
to create the ternary diagram, where it is possible to identify the Winsor types of each system.
Optical analysis of all tubes reinforces the areas detected in the diagram. The tubes 04:06:01,
05:05:01 and 06:04:01 oil/surfactant/water showed stability and translucency. Therefore,
selected for the characterization by dye diffusion and electrical conductivity, both analyses
suggest to Winsor I — oil in water (O/W), because hydrophilic methylene blue was faster and
the conductivity range is low, between 0,5 — 0,29 uS/cm MEs type is W/O. Test tube 05:05:01
was randomly chosen for physical characterizations such as particle size and refractive index,
where large particle size due to high surfactant concentration and also associated with elongated
micelles structures and refractive index 1,1 indicates that it is an isotropic system. In order to

confirm and map of the system structure it is indicated to do a SAXS analysis.

Keywords: Microemulsion. Babassu coconut oil. Pseudoternary diagram. Winsor IV.
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1 INTRODUCAO

Desde a sua primeira apari¢do na literatura em 1959 como termo “microemulsio”,
(SCHULMAN et al., 1959), esse tipo de sistema vem sendo estudado por suas caracteristicas.
Entretanto, o interesse sobre elas tem aumentado devido ao seu poder de solubilizagao
(GULLON et al., 2003). Formada a partir da mistura de agua, solvente hidrofobico (6leo) e
surfactante, podendo ser utilizado um co-surfactante, as microemulsdes ou “MEs” sdo
opticamente transparentes ¢ isotropicas, apresentando estabilidade termodinamica
(DANIELSSON; LINDMAN, 1981). Tais aspectos das MEs ampliam sua funcionalidade e,
consequentemente, suas areas de aplicagdes. Dentre elas, é possivel citar a industria quimica, a
industria de materiais e industrias farmacéutica e de alimentos (LEE, 2010). Esta ultima ¢ tida
como mais recente se comparada com as outras como, por exemplo, a farmacéutica. As
primeiras discussoes voltadas a MEs no ramo alimenticio datam do inicio de 1990. Contudo,
sdo poucos estudos que de fato avaliam a ag@o delas em sistemas reais (SILVA et al., 2015).

As caracteristicas das MEs tém atraido uma atencdo consideravel, principalmente
devido a sua capacidade para solubilizar grandes quantidades de aditivos hidrofilicos ou
lipofilicos, para aumentar a eficiéncia e para permitir reacdes quimicas como as reagdes de
preparacdo de particulas inorganicas ou polimerizacdo de mondmeros organicos. No entanto,
os ingredientes € a composicao do sistema sdo extremamente importantes na formacgao da
microemulsdo e da sua funcionalidade (FASOLIN et al., 2012).

A capacidade de aumentar a solubilidade das vitaminas hidrofilicas, sabores e outros
aditivos em MEs A/O (4gua em 0leo) sdo de grande interesse tecnoldgico, uma vez que eles
podem fornecer radicais estabilizados pela incorporacdo destes ingredientes e protegé-los de
reacoes de degradacao. Por outro lado, pouco se conhece sobre a formacao de MEs utilizando
apenas materiais de grau alimenticio, caso em que essas goticulas poderiam ser utilizadas, por
exemplo, para solubilizar aditivos polares hidrofobicos ou hidrofilicos tipicos de produtos
alimenticios (POLIZELLI et al., 2006; RAO; MCCLEMENTS, 2011). Assim, a escolha do
tensoativo € critica para a formulacdo de MEs. O equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL) do
surfactante pode ser ajustado por um alcool de cadeia curta ou adicionando um surfactante nao-
10nico para a preparacdao de microemulsdo estavel (LIN ez al., 2009).

No entanto, a maioria dos estudos sobre MEs A/O e O/A tém-se concentrado em
hidrocarbonetos e sistemas surfactantes 16nicos, € poucos trabalhos tém sido relacionados com
a formacdo de MEs com materiais de grau alimentar, sendo que e a escolha adequada de

surfactantes para a formacao de MEs de grau alimenticio A/O ¢ bastante limitada (FENG et



al., 2009). Assim, um estudo para compreender as interagdes entre agua, 6leo e emulsificante
na interface e, os fatores que afetam a estabilidade da emulsdo permitiria a produgdo de
emulsdes estaveis A/O e, portanto, incentivaria o desenvolvimento de novos produtos e
aplicagdes (USHIKUBO; CUNHA, 2012).

Somado a isto, a formula¢do com materiais de grau alimenticio traz um desafio devido
a sua complexidade de pouca repetibilidade, ja4 que um o6leo de soja difere nas suas
propriedades fisicas e tensoativas com respeito a um 6leo de milho. Neste trabalho, sera usado
oleo de coco babagu, o qual ¢ um material de grande importancia para o Maranhao e que se
encontra em uma fase baixa de tecnificagdo, ou seja, ainda é produzido por meios
convencionais/manuais tendo baixo controle de qualidade. Com isso, a busca por uma MEs

ocorre desde o principio da mistura dos componentes formadores.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Elaborar e caracterizar microemulsdes do tipo 6leo em agua (O/A) ou dgua em dleo

(A/O) utilizando 6leo de coco babagu.

2.1 Objetivos especificos

e Elaborar um diagrama pseudoternario utilizando como vértices a mistura de
surfactantes Tween 80/Span 80, agua e 6leo de coco babacu;

e Caracterizar visualmente os tubos de ensaio mediante as fases encontradas;

e Caracterizar as microemulsdes encontradas por meio de difusdo por corante,

condutividade elétrica, tamanho de particula e indice de refragao.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Babacu

Oriundo da familia botanica Arecacea, o babagu esta presente no Brasil nas regides da
Amazodnia, Mata Atlantica, Cerrado e Caatinga. Devido a essa grande abrangéncia de estados,
pode ser conhecido também por coco-palmeira, coco-macaco, coco-pindoba, baguacu, uauacu,
catolé, andaia, indaia, pindoba, pindobassu, entre outros. As espécies mais utilizadas sdo a
Attalea phalerata e Attalea speciosa. (CARRAZA; CRUZ E AVILA; DA SILVA, 2012)

Essas palmeiras frutificam durante o ano inteiro e o intervalo que possui a maior
produgdo ¢ de agosto a janeiro, onde ¢ possivel apresentar até 6 cachos de coco babacu
(OLIVEIRA; ALEXANDRE; MAHMOUD, 2013). De acordo com Ferreira (2005), cada coco
¢ composto por, aproximadamente, 12,6% de epicarpo (camada externa rija e fibrosa), 20,4%
de mesocarpo (camada abaixo do epicarpo, rico em amido), 58,4% de endocarpo (camada mais
resistente) e 8,7% de améndoas, sendo esta percentagem relacionada ao peso do fruto, que ¢ de
90 ga 280 g.

Os estados que detém a maior produgdo de améndoas sao o Maranhao, Piaui e
Tocantins (IBGE, 2018). Elas sao consideradas a fra¢gdo mais importante do fruto, pois possuem
cerca de 60 a 68% de 6leo extraivel de uma semente de 3 a 4 g (QUEIROGA et al., 2015). E,
também, porque ¢ o produto mais utilizados em consumo, seja ele culinirio, cosméticos,

biocombustiveis, entre outros (OLIVEIRA, 2013).

3.1.1 EXTRATIVISMO DO COCO BABACU E A SUA RELEVANCIA
SOCIOECONOMICA NO MARANHAO

O extrativismo ainda € um fator marcante dentro do Maranhdo, em 2018 o estado foi
responsavel pela extragcdo de 92,8% das améndoas de coco babagu no Brasil, segundo o PEVS
— Producdo da Extracdo Vegetal e Silvicultura (IBGE, 2018). A pratica de extragdo ¢ realizada
principalmente por mulheres, poder realiza-la representa a luta de mais de 400 mil quebradeiras
de coco babagu, nome pelo qual ficaram conhecidas. Elas se uniram em prol da preservagao e
do direito ao livre acesso as areas de babacuais e, em 2002, institucionalizaram a Associagao
do Movimento Interestadual das Quebradeiras de Coco Babagu (AMIQCB) e propuseram um
projeto de lei que defendesse os interesses de cooperativismo entre os estados do Maranhao,
Piaui, Para e Tocantins: a Lei Babagu Livre (PROJETO NOVA CARTOGRAFIA SOCIAL DA
AMAZONIA, 2005; REGO; ANDRADE, 2005).



3.1.2 OLEO DE COCO BABACU

O coco babagu ¢ dividido em 4 (quatro) partes: casca, mesocarpo, endocarpo e
améndoa e cada uma ¢ utilizada na fabricacdo de seus respectivos produtos, conforme
demonstra a Figura 1. A parte que possui o maior valor comercial ¢ a améndoa, isso porque seu
teor de o6leo € alto e, portanto, tem grande potencial para fabricacdo do 6leo vegetal, este
processo ainda ocorre de forma caseira (ROCHA; LOPES JUNIOR, 2016).

Figura 1 — Esquema de produtos obtidos a partir do coco babagu.

Coco babagu
11
[ I ] |

Casca Mesocarpo Endocarpo Ameéndoas

| Carvao | Xaxim L Carvao - Oleo
Xaxim | Farinha || Azeite
Leite de
- babacu

Fonte: Carraza; Cruz ¢ Avila; da Silva, 2012

O fluxo ¢ apresentado na Figura 2 e se inicia pela coleta e quebra para retirada das
améndoas, estas sao encaminhadas para moagem onde sao trituradas e levadas para o cozimento
e a prensagem, onde o Oleo sera separado da torta. No cozimento, a améndoa ¢ amolecida,
induzindo a liberagdo do 6leo mais facilmente e depois ¢ separado por meio de dilui¢do do
sumo ou farelo em uma chaleira. Na prensagem, ha a utilizacao de um extrator manual de 6leos
vegetais ou prensas, entretanto € necessario cuidado com os equipamentos para ndo danificarem
a qualidade do produto. Ambos extraem 6leo bruto, que passa por decantacado e filtragem para
chegar ao produto final que serd envasado e armazenado e, em seguida, comercializado

(CARRAZA; CRUZ E AVILA; DA SILVA, 2012).



Figura 2 — Fluxograma do processo de extragdo do 6leo de coco babagu.
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)  Oleo filtrado e Envase =) Armazenagem

Fonte: Carraza; Cruz e Avila; da Silva, 2012

3.2 Tensoativos

Os tensoativos, também conhecidos como surfactantes, sdo definidos por Flemming
Vang e Niels (2003) como elementos capazes de diminuir a tensdo superficial entre 6leo-dgua
ou ar-agua, o que implica em um maior potencial de emulsificacdo e estabilidade da emulsdo.
Eles sdo caracterizados, principalmente, por sua duplicidade molecular pois possuem parte
polar (cabecga) e parte apolar (cauda). Dessa forma, apresentam compatibilidade com 6leos e
também com a 4gua, sendo capaz de serem soliveis a ambos. A Figura 3 representa a estrutura

genérica de um tensoativo.

Figura 3 — Representacdo esquematica de uma molécula de tensoativo com suas partes apolar

e polar.

]
parte apolar |
soldvel em dleo |

| parte polar
3 solivel em dgua

Fonte: Daltin, 2011.



Os surfactantes i0nicos geralmente possuem estrutura em forma de R-X, em que R
representa uma cadeia de hidrocarboneto de 8 a 18 atomos (apolar) e X € a cabeca polar. Estes,
a depender da natureza de X, podem ser classificados como: ndo i6nicos, cationicos, anionicos
e anfotero (WEST; HARWELL, 1992; YANG; MCCLEMENTS, 2013).

e Anidnicos ou catidnicos — de acordo com o ion fortemente presente na parte polar da
molécula, gerada a partir de dissociagao sofrida em reagao.

e Nao i6nicos — ndo possuem cargas verdadeiras, de modo que a atracao que este causa
na agua ocorre de forma mais suave que os demais citados.

e Anf6teros — possuem carga negativa e positiva na mesma molécula, entdo podem se
comportar como anidnico ou catidnico a depender do pH do meio.

O mecanismo de associagdo do tensoativo, que promove a mistura de solugdo
heterogénea, ocorre devido a busca da estabilidade das moléculas de acordo com sua afinidade
de polarizagdo. Com pouca quantidade de surfactante, as particulas t€ém tendéncia de ir para a
interface de contato entre os dois fluidos. Ao se adicionar mais tensoativo estes comeg¢am a
procurar locais mais estaveis e a migragao ocorre para as superficies liquido-ar e liquido-sélido,
entdo a predisposicdo ¢ de saturacdo do meio. A partir do momento em que todas as
possibilidades estaveis esgotam, as moléculas ficam livres se movimentando naturalmente na
solucdo, chamados tensoativos livres. Estes comecam a se aglomerar por afinidade e formam
as micelas quando atingem a concentragdo micelar critica (CMC), caracteristica fisico-quimica
que delimita a concentragdo minima necessaria especifica de cada tensoativo para que este
processo ocorra. A Figura 4 mostra tal comportamento, onde todas as superficies estdo
ocupadas e se inicia a formagdo das micelas, este processo ocorre na maioria das vezes muito

rapido e espontaneo (DALTIN, 2011).

Figura 4 — Solu¢do heterogénea dleo e agua saturada de tensoativos nas superficies com

tensoativos livres.

Fonte: Daltin, 2011.



Devido a essa solubilidade em qualquer que seja a fase, 6leo e/ou agua, ¢ introduzido
o conceito de HLB, do inglés Hydrophile Lipophile Balance, também conhecido como
Equilibrio Hidrofilico Lipofilico (EHL), nimero adimensional que pode prever o tipo de
emulsdo formada (DAVIS,1994). O intervalo do nimero pode variar e se enquadrar de acordo

com o especificado na Tabela 1 (ICI AMERICAS INC., 1980).

Tabela 1 — Intervalos de EHL e suas respectivas aplicagdes.

Faixa de EHL Aplicacao
4-6 Microemulsao A/O
7-9 Agentes umectantes
818 Microemulsao O/A
13-15 Detergentes
10-18 Solubilizadores

Como alguns surfactantes apresentam tendéncias a formacdo determinado tipo de
emulsdo, a depender de sua caracteristica mais hidrofilica ou hidrofobica, a combinagao entre
os tipos de caracteristicas opostas ¢ mais eficiente para estabilizacdo do meio que a utilizagado
de apenas um tipo de surfactante, uma vez que no interior da molécula ha presenca de afinidade
por ambos: 6leo e dgua. Entdo, utilizar um surfactante com alto EHL misturado com um de
baixo EHL ¢ uma pratica comum (LINDMAN et al., 2000). O EHL final ¢ calculado pela
Equacdo 1, em que a fracdo molar do surfactante X na mistura é fye a fragdo molar do

surfactante Y € (1 — fy) (MYERS, 1999).
EHLmistura = fx-EHLy + (1 — fx).EHLy (1
3.2.1 MONOOLEATO DE SORBITAN (SPAN®) 80

Representado pela sua estrutura quimica molecular na Figura 5, o SPAN 80 ¢ um
liquido oleoso, amarelado e soluvel em o6leos e gorduras que possui valor de EHL igual a 4,3.
Provém da desidratacdo de sorbitol e esterificacdo com acido graxo, geralmente o oleico,
laurico ou palmitico Suas maiores aplicagdes sdo em emulsdes do tipo A/O (PRISTA;

MORGADO, 1979).



Figura 5 — Estrutura quimica molecular do SPAN 80.

o
I
CH, 0—C—CH, (CHy); CH, CH=CHCH,(CH,)CH,
HOwC O

/
i

HO ‘OH
Fonte: Sigma, 2018

3.2.2 POLISORBATO (TWEEN) 80

Por sua vez, o Tween 80 também apresenta coloracdo amarelada, entretanto ¢ soluvel
em agua e 6leos minerais/vegetais e possui valor de EHL igual a 15, o que leva a ser melhor
emulsificante para emulsdes do tipo O/A e sua estrutura ¢ representada conforme a Figura 6

(PRISTA; MORGADO;1979).

Figura 6 — Estrutura quimica molecular do TWEEN 80.
HO(CH2CH,0),, (OCH;CH;),OH

0" “CH(OCH.CH;),OH lfl)

CHzO=(CH3CH;0),-1=CHoCHz0=C~CHy(CHa)sCHzCH=CHCH(CH3)sCHs
Fonte: Sigma, 2018.
3.3 Dispersoes coloidais

As dispersdes coloidais sdo sistemas que podem ser produzidos a partir da mistura de
6leo, agua, surfactantes e co-surfactantes e tem aplicagdo em diversos tipos de industria. Os
mais comumente encontrados sdo a microemulsao e a nanoemulsio, mas essas sdo passiveis de
confusdo em sua classificacdo devido suas muitas semelhancas estruturais. A Figura 7
exemplifica a estrutura das dispersdes, ambas com um nucleo hidrofobico de dleo e cauda de

surfactante e uma camada hidréfila de grupos cabeca de tensoativo (MCCLEMENTS, 2012).

Figura 7 — A esquerda, a particula de microemulsdo. A direita, a de nanoemulsao.

;
A
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Fonte: MCCLEMENTS, 2012.
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Segundo Mc Clements (2012), as Més apresentam particulas de tamanhos menores, as
MEs estdo na faixa de 8 a 80 nm, possui vantagens sobre as de maiores quando se trata de
alguns tipos de aplicagdo, as quais estao atreladas as suas principais caracteristicas. Dentre elas
estdo: maior estabilidade relacionada a agregagdo de particulas e separagdo gravitacional
(TADROS, 2004) e possuir particulas que somente dispersam ondas de luz, o que se torna util
para os casos em que se faz necessdrio um produto opticamente transparente ou pouco turvo
(MASON et al., 2006). Se diferencia da nanoemulsdo por conta da estabilidade, a primeira ¢
termodinamicamente estavel enquanto a segunda ¢ cineticamente estavel, mesmo apresentando

tendéncia a separar as fases constituintes (GUTIERREZ e al., 2008).
3.4 Microemulsao

O termo “microemulsdo” foi utilizado pela primeira vez por Schulman e colaboradores
em 1959, designando uma solugdo transparente formada a partir da mistura de agua, 6leo,
surfactante e dlcool (SCHULMAN et al., 1959). Elas sdo definidas como sistema composto por
dois liquidos imisciveis, comumente agua e Oleo, que sdo estabilizados através do uso de
surfactante localizado na interface 6leo/dgua (PAUL; MOULIK, 1997; FLANAGAN; SINGH,
2006).

A formacao de uma ME s6 ocorre com a presenga de dois liquidos imisciveis, uma vez
que essa mistura ndo ocorre sem a interven¢ao do surfactante, ou seja, ao tentar mistura-los
agitando de forma mecanica, mesmo que inicialmente eles se dispersem um no outro, a
tendéncia € voltar a ter separagdo de fases. Entretanto, se houver a adi¢cdo do surfactante, o meio
tende a estabilizar e formar um sistema macroscopicamente homogéneo (DAMASCENO et al.,
2011).

Os componentes que a formam influenciam diretamente na variedade de
possibilidades, uma vez que existe uma ampla gama de espécies utilizaveis e nas mais diversas
propor¢des (MCCLEMENTS, 2012). Fatores como natureza quimica do 6leo e dos agentes
surfactantes, concentragdo, temperatura, pressao, pH, forca idnica, entre outros, influenciam na
formagdo das microestruturas. Estas podem ser goticulas de 6leo dispersas em uma fase
continua de dgua (O/A) ou goticulas de 4gua dispersas em uma fase continua de 6leo (A/O) ou
fases bicontinuas (SOLANS; GARCIA-CELMA, 1997; LOPEZQUINTELA, 2003).

Para classificar os tipos existentes de MEs, Winsor (1948) criou um método
semiquantitativo para medir o equilibrio existente entre as partes hidrofilicas e lipofilicas do

surfactante, conhecido como Razdo de Winsor (RW). A depender da forma como ocorre o
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equilibrio de fases, pode ser classificado como tipo 1, 2, 3 e 4, descritos abaixo (GADHAVE;
WAGHMARE, 2014) e representados conforme a Figura 7.

e Tipo 1 (Winsor I) — formagdo de microemulsdo dleo em agua (O/A) ocorre pela
preferéncia de solubilizagdo do surfactante na fase aquosa. Esta, por sua vez,
acompanha a fase oleosa, entdo o surfactante ¢ tido como um mondmero em pequena
concentracao.

e Tipo 2 (Winsor II) — formacdao de microemulsao dgua em oleo (A/O) ocorre pela
preferéncia de solubilizacdo do surfactante na fase oleosa. Entdo, a fase oleosa rica em
surfactante acompanha a fase aquosa pobre do mesmo.

e Tipo 3 (Winsor II) — o surfactante solubiliza em ambas as fases, aquosa e oleosa, e por
isso forma um sistema trifasico. Neste tipo ha deficiéncia de surfactante nas duas fases.

e Tipo 4 (Winsor IV) —uma solugdo isotropica se forma a partir da adi¢do de surfactante
¢ alcool anfifilico, se tornando uma extensao do Winsor III com altas concentragoes
de surfactante e fase tnica.

Figura 8 — Sistema de classificacdo de Winsor com as respectivas fases 6leo/agua.

Winsor 1 Winsor IT Winsor 111 Winsor IV

| 3 & Regido rica em Sleo | |

Microemulsiio

| »
1543

Regifo rica em dgua

Fonte: Flanagan e Singh, 2006.

Para o processo de producdo das MEs, a ordem de adicdo dos componentes nao
influenciard no resultado final, ou seja, independente da ordem de mistura dos compostos a
microemulsdo serd idéntica em qualquer situacdo apos o tempo de equilibrio. Com isso, €

possivel caracterizar a natureza da dispersao obtida (ANTON; VANDAMME, 2010).
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4 MATERIAL E METODOS

A realizagdo dos experimentos discorridos neste trabalho ocorreu no Laboratorio de

Ensino e Pesquisa de Engenharia Quimica (LEPEQ), da Universidade Federal do Maranhao,

que também disponibilizou os produtos quimicos, materiais e equipamentos de laboratdrio, os

quais serdo detalhados a seguir.

O sistema microemulsionado obtido foi enviado para a Universidade Federal do Rio

Grande do Norte para as analises.

4.1 Material

OLEO DE COCO BABACU — Oleo comercial de grau alimenticio produzido pela
Cooperativa de Produtores de Azeite, Hortaligas e Farinha — Sabores de Arapapa.
MONOOLEATO DE SORBTAN (SPAN) 80 — Surfactante ndo-i6nico, de balango
hidrofilico lipofilico (EHL) de 4.3 da Sigma-Aldrich.

POLISSORBATO (TWEEN) 80 — Surfactante ndo-idnico de balanco hidrofilico
lipofilico (EHL) de 15 da Veteq Quimica Fina.

AGUA DESTILADA — Agua purificada cedida pela Central Analitica da Universidade

Federal do Maranh3o.

4.2 Equipamentos

BALANCA — Balanga semi-analitica que possui uma faixa de trabalho entre 0,02 a 320
g, leitura de 0,01 g e valor de afericdo de 0,001 g de precisdo (modelo BL320H,
SHIMADZU, Japao).

CONDUTIVIMETRO - Condutivimetro de bancada (modelo CG2000, GEHAKA,
Brasil).

ESPECTROFOMETRO - Foi utilizado um espectrofotdometro de correlacdo de féton
(PCS) utilizando um equipamento de dispersao de luz quase eléstica (modelo DR6000,

HACH, USA).
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4.3 Procedimento experimental
4.3.1 CONSTRUCAO DO DIAGRAMA DE FASES PSEUDOTERNARIO

Para a constru¢ao do diagrama de fases, a mistura de oleo/surfactante/agua teve a
mistura dos dois surfactantes, Span 80 ¢ Tween 80 (propor¢do 1:1). Assim, o diagrama
pseudoternario 6leo (O) vs. dgua (A) vs. surfactante (S) foi construido preparando inicialmente
a mistura de Oleo/surfactante nas proporgoes 1:9, 2:8, 3:7, 4:6, 5:5, 6:4, 7:3, 8:2 a 9:1 em
peso/peso (p/p), respectivamente. Em seguida, agua destilada foi adicionada a mistura por
agitacdo manual e incrementos de volume de 5 — 10 % (p/p), formando linhas de dilui¢do com
5 a 90 % de agua, mantendo constantes as proporgdes ao longo da construcdo do diagrama

ternario de fases (SASIVIMOLPHAN et al., 2012).
4.3.2 CARACTERIZACAO VISUAL

Identificagdo das caracteristicas visuais das fases presentes nas amostras.
4.3.3 CARACTERIZACOES FiISICAS

Uma vez obtida a area com sistemas microemulsionados, foi selecionado um sistema

e caracterizado nas analises a seguir a fim de entender sua conformagao estrutural.
4.3.3.1 Tamanho da particula

O sistema microemulsionado foi submetido a analise de espectroscopia de correlagao
de foton (PCS) utilizando um equipamento de dispersao de luz quase elastica. Assim, a amostra
foi analisada conforme os parametros utilizados por Stetefeld et al. (2016), com comprimento
de onda do feixe de luz de 659 nm e angulo de incidéncia de 90°. Esta foi colocada em uma
cubeta de quartzo com caminho 6ptico de 1 cm, sendo realizadas 10 corridas de 20 s, onde os
resultados foram expressos em nanometros (nm). Ao final, foram obtidas as médias dos valores

obtidos em cada corrida.
4.3.3.2 indice de refracdo

O indice de refragdo foi determinado a 28 °C conforme método proposto pela

American Oil Chemistry Society, mediante Refratometro de Abbé (AOCS-CS7-25, 1993).
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4.3.4 CARACTERIZACAO POR DIFUSAO QUIMICA DE CORANTE

Os tipos de MEs O/A ou A/O foram identificados de acordo com o método descrito
por Roohinejad et al. (2015) com modificagdes. Neste, o corante hidrofilico azul de metileno
e o corante lipofilico curcuma foram adicionadas aos sistemas que apresentaram formacao de
ME (sistema macroscopicamente homogéneo e translucido). Assim, se o azul de metileno
difunde rapidamente foi considerada ME tipo O/A ou, se a curcuma difunde rapidamente

indicou uma ME tipo A/O.
4.3.5 CARACTERIZACAO POR CONDUTIVIDADE ELETRICA

Para cada sistema que apresentou formagao de ME foi medida a condutividade elétrica
em temperatura ambiente empregando um condutivimetro acoplado a uma célula de

condutividade



15

5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Construcao do diagrama pseudoternario

A partir das amostras obtidas da mistura de surfactantes de grau alimenticio (Span
80/Tween 80), agua destilada e 6leo de coco babagu foi possivel obter as caracteristicas dos

diferentes sistemas obtidos e construir o diagrama pseudoternario da Figura 9.

Figura 9 — Diagrama pseudoternario de fases para o 6leo de coco babagu (O) dgua (A) e

surfactante SPANSO/TWEENGSO 1:1 (S).

S 1

0

A partir desse diagrama ¢ possivel avaliar os tipos de classificagdes de Winsor
seguindo a coloracdo. Nas dreas com o tom azul escuro as amostras sdo do tipo W-I, com a fase
clara na parte superior dos tubos e a fase leitosa na parte inferior. As proporgoes 1:9:1 a 1:9:6
estdo nessa area, bem como as 4:6:4, 4:6:5, 6:4:8, 6:4:9, 7:3:1, 7:3:2, 8:2:8 e 8:2:9
(6leo/surfactante/agua). O tipo W-II ¢é representado pelo tom azul esverdeado e contempla as
amostras que possuem a presen¢a da fase clara na parte inferior e a fase leitosa superior, como

nas proporgoes 6leo/surfactante/agua 5:5:5, 8:2:5, 9:1:6, 9:1:8 € 9:1:9. O tom amarelo indica os
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sistemas W-III, ou seja, sistemas com trés fases, presentes nas propor¢des 6leo/surfactante/agua
1:9:9, 2:8:5, 4:6:6, 4:6:7, 5:5:6, 5:5:7, 6:4:6, 7:3:6, 7:3:7, 8:2:6, 8:2:7 ¢ 9:1:7. Enquanto que os
tubos 5:5:8, 5:5:9, 6:4:7, 7:3:8 3 7:3:9 (6leo/surfactante/agua) mostraram um comportamento
de emulsdao homogénea leitosa as quais estdo em dareas de transi¢do ndo delimitadas no
diagrama. Os tubos que tiveram caracteristicas quase translucidas e estaveis, 2:8:1, 2:8:2, 3:7:1
a 3:7:6, 4:6:2, 4:6:3, 5:5:2 a 5:5:7, 6:4:2 a 6:4:5, 7:3:2 a 7:3:5, 8:2:1 a 8:2:4 ¢, 9:1:1 a 9:1:5
(6leo/surfactante/agua), tem possibilidade de ser formar microemulsdao com a adigdo de um
cosurfactante através de outro estudo e sao representados nas proximidades da regiao W-IV. Os
sistemas microemulsionados encontrados em W-IV, regido vermelha, foram os tubos 4:6:1,
5:5:1 e 6:4:1 (6leo/surfactante/agua), eles possuem translucidez e estabilidade termodinamica
e foram selecionados para aplicagdo do teste por difusao quimica e condutividade elétrica. A

Tabela 1 traz as informagdes das composigdes dessas amostras em p/p.

Tabela 2 — Relagdo dos pesos (g) dos componentes dos sistemas microemulsionados.

Proporc¢ao Span80 Tween80 Oleo Agua
04:06:01 1,404 0,619 3,002 0,268
05:05:01 1,749 0,748 2,501 0,263
06:04:01 2,103 0,910 2,010 0,265

A busca de microemulsdes de grau alimenticio ¢ limitada ao uso de surfactantes e
tensoativos que possam ser aplicados na area e um dos critérios relevantes a escolha dos
tensoativos ¢ o EHL, que determina qual tipo de emulsdo (O/A ou A/O) serd formada (PATEL
et al., 2013). No entanto, quando se tem mistura de outros surfactantes com EHL diferentes,
como no presente estudo, entre Span 80 e Tween 80 na proporg¢ao 1:1, tentou-se obter com esta
mistura um EHL préximo a 8, onde h4d uma tendéncia a formar micelas do tipo O/A (PANT et

al., 2019).
5.2 Caracterizacao visual dos tubos de ensaio

As amostras obtidas durante o processo de constru¢do do diagrama foram analisadas
por suas caracteristicas visuais, mas devido ao grande nimero de tubos de ensaios, apenas as
propor¢des 5:5:1 a 5:5:9 e 6:4:1 a 6:9:9 surfactante/6leo/agua foram selecionadas para
exemplificar as classificacdes de Winsor conforme o Quadro 1 e 2 e a Figura 10 e 11, as demais
analises se encontram no Apéndice A. E possivel encontrar a presenga de uma ou mais fases

em uma amostra, dessa forma uma tnica fase ¢ tida como FU, mais de uma fase pode possuir
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a fase superior (FS), fase inferior (FI) ou fase intermediaria (FM). Assim, W-I pode ser

encontrada em 6:4:8 € 6:4:9, W-II no tubo 5:5:5, W-III em 5:5:6, 5:5:7 € 6:4:6.

Quadro 1 — Caracterizacao visual dos tubos de propor¢do 05:05:01 a 05:05:09.

Proporcao Caracterizacao

05:05:01 FU: homogéneo transparente limpido

05:05:02 | FI: viscoso FS: fluido transparente limpido

FI: viscoso bem pouco esbranquigada FM: viscosa pouco amarelada FS: fluido
05:05:03 .
amarelado limpido

05:05:04 | FI: viscoso FS: fluido transparente limpido gotas oleosas na interse¢ao de fase

FI: fluido transparente com parte da fase superior FS: pastoso esbranqui¢ado
05:05:05
com bolhas oleosas na parede do tubo

FI: fluido turvo amarelado com bolhas oleosas na parede do tubo FM: pastoso

05:05:06 esbranquicado FS: fluido turvo com estrias da fase intermediaria

FI: fluido turvo esbranquicado com bolhas oleosas na parede do tubo FM:
05:05:07 | pastoso esbranquicado com bolhas oleosas na parede do tubo FS: fluido
limpido amarelado com estrias da fase intermediaria

FI: fluido esbranquicado com bolhas oleosas na parede FM: pastoso
05:05:08 | esbranqui¢ado com bolhas oleosas na parede do tubo FS: fluido transparente
limpido

05:05:09 | FI: fluido esbranquic¢ado FS: pastoso esbranquicado

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 10 — Amostras na propor¢ao 05:05:01 a 05:05:09.

Fonte: Proprio Autor (2018)
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Quadro 2 — Caracterizacao visual dos tubos de propor¢ao 06:04:01 a 06:04:09.

Proporcao Caracterizacio

06:04:01 FU: limpido transparente homogéneo

06:04:02 | FI: turvo viscoso FS: limpido transparente

06:04:03 FI: turvo viscoso FS: fluido com bolhas de 6leo

FI: limpido transparente FS: fluido com bolhas de 6leo turva na transicdo de
06:04:04 fase

FI: leitoso esbranquigado FM: fluido limpido transparente FS: fluido turvo com

06:04:05 bolhas oleosas

06:04:06 | FU: pastoso esbranquicado

06:04:07 | FI: fluido esbranquicado FS: leitoso esbranquigado

06:04:08 | FI: fluido esbranquicado FS: fluido quase transparente

FI: leitoso esbranquicado FS: limpido transparente com bolhas de 6leo na
06:04:09 -
transi¢do de fase

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 11 — Amostras na propor¢do 06:04:01 a 06:04:09.

P

6:4:; 6:4:2 | 6:4:3 6:4:4 6:4: :4:6.

Fonte: Proprio Autor (2018)

Mediante essa caracterizagdo, foi possivel identificar os tubos que realmente possuiam
microemulsdo: 04:06:01, 05:05:01 e 06:04:01, exibidos na Figura 12. Estes foram duplicados e

passaram pelo teste qualitativo de difusao por corante.
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Figura 12 — Amostras de sistemas microemulsionados propor¢des 04:06:01, 05:05:01 e
06:04:01.

l:6:1 E :5:1 §6:4:1

|
casil]
3

Fonte: Proprio Autor (2018)
5.3 Caracterizacio fisica

Dos sistemas encontrados, a formulagdo 05:05:01 oleo (47,5%)/surfactante
47,4%)/agua (0,05%) em peso/peso foi a escolhida para a realizacdo das andlises fisicas do
g

item 4.3.3 e os resultados sdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 3 — Propriedades do sistema microemulsionado 05:05:01.

Propriedades Valor
Tamanho da particula 619,71 + 280,58 nm
Indice de refracdo 1,1

De acordo com Chamieh et al. (2015), o didmetro das goticulas ¢ um dos fatores que
contribui para processos de instabilidade, fundamentada na lei de Stokes. A medi¢do ocorre
aplicando um feixe de luz na emulsdo e avaliando a sua transmitancia, quanto maior o valor
menor o tamanho da goticula, ao passo que quanto menor o valor maior o didmetro da goticula
pois estas tendem a absorver mais luz (ORAFIDIYA; OLADIMEJI, 2002). Para o valor
encontrado de didmetro da amostra 619,71 + 280,58 ¢ avaliado que ha um aumento do tamanho
aparente da micela devido o aumento de concentragdo de surfactante e isso pode estar associado
a alteracdo da conformacdo da micela em estruturas mais alongadas. Segundo Pant ez al., (2019)
quando hd maior propor¢cdo de surfactante comparada a quantidade de Oleo e agua na

microemulsdo, sdo formados pequenos grupos de cabegas polares com uma cadeia alquil de
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comprimento apropriado, ajudando assim o surfactante a formar uma interface robusta entre o
6leo e a fase aquosa em forma de pequenos filmes e assim por diante.

O indice de refracao € uma caracteristica que permite avaliar a isotropia do sistema. O
valor de 1,1 encontrado para a microemulsdo nao apresentou variacdo € com isso pode ser
considerada isotrdpica, pois segundo Rossi et al., (2007), os agregados isotrdpicos esféricos
ndo apresentam fendmenos com dupla refragdo, ou seja, ndo sdo capazes de desviar o plano de

luz
5.4 Caracterizacao por difusdo de corantes

Nos tubos com as proporgdes oOleo/surfactante/agua 04:06:01, 05:05:01, 06:04:01
foram adicionados o corante azul de metileno ¢ a ciircuma com intuito de identificar o tipo de
formagdo, O/A ou A/O, apresentada pelo sistema. Nos 3 casos o azul de metileno se difundiu
mais rapido do que a circuma, como pode ser observado pela Figura 20. Dessa forma, como o
azul de metileno ¢ um composto aromatico heterociclico soluvel em dgua (MENDONCA;
BICA; PIATNICKI, 2003; MENDONCA et al., 2009) as amostras poderiam ser classificadas
como O/A. Contudo, a Figura 13 também mostra que pode ndo ter acontecido uma dispersao
de fato, e sim apenas uma diferenca de densidade entre os componentes. Uma vez que pelas
poucas quantidades de 4gua nas amostras se acredita que as MEs sdo do tipo A/O. Logo, se faz
necessaria a caracterizacdo quantitativa para identificar de fato qual a classificagdo da

microemulsdo.

Figura 13 — Duplicatas na propor¢ao 04:06:01, 05:05:01 e 06:04:01 com azul de

metileno na esquerda e clircuma na direita.

it sy Ay . | e R

4:6:ﬂ 4:6:1 _; S:q 5 5, 3 4' 6:4,l

Fonte: Proprio Autor (2018).
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5.5 Caracterizacao por condutividade elétrica

A medicao da condutividade elétrica permite diferenciar as microemulsdes entre tipo
goticula bicontinua ou solugdo, ou seja, se a fase externa ¢ formada por dgua ou 6leo de forma
a indicar o tipo de formagao do sistema (O/A ou A/O), uma vez que A/O tem efeito condutor
enquanto O/A tem efeito isolante. Assim, o intervalo de 0,05 até¢ 0,29 uS/cm (Tabela 4) ¢

considerado com valores baixos caracterizando a microemulsao tipo A/O (NAOUI et al., 2011)

Tabela 4 — Condutividade elétrica dos sistemas microemulsionados.

Proporciio Condutividade
(uS/cm)
04:06:01 0,29
05:05:01 0,05

06:04:01 0,20
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6 CONCLUSAO

Com as misturas de Span 80/Tween 80, 6leo de coco babagu e dgua em diversas
proporgdes, foi possivel construir o diagrama pseudoternario para identificagao das regides de
classificagdo de Winsor. As amostras de propor¢ao oleo/surfactante/agua 4:6:1, 5:5:1 e 6:4:1
mostraram caracteristicas W-IV, sistemas translucidos e estaveis termodinamicamente, ambas
detectadas através da avaliag¢do visual dos tubos de ensaio.

Essas trés amostras foram submetidas a testes com azul de metileno e curcuma, o que
ocasionou duvidas devido a difusdo mais rapida do corante hidrofilico, o que se avalia que
houve apenas passagem do azul de metileno devido a uma diferenca de densidade. Outra
caracterizagcdo foi a determinagdo dos valores da condutividade elétrica que apresentaram
valores baixos, um intervalo entre 0,05 a 0,29, indicando que as MEs encontradas sao do tipo
A/O. A proporcao 6leo/surfactante/agua 5:5:1 foi avaliada como microemulsdo de micelas
alongadas e isotropica. Se avalia a necessidade de analises mais conclusivas para confirmar a
estrutura e forma dos sistemas microemulsionados obtidos, como SAXS. As regides de W-IV
podem ser ampliadas com a utilizagdo de cosurfactante, uma vez que algumas amostras

apresentaram leve turbidez.
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APENDICE A — Caracterizagio visual dos tubos de ensaio

Quadro 1 — Caracterizacao visual dos tubos de propor¢do 01:09:01 a 01:09:09.
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Proporcao Caracterizacio

01:09:01 | FI: viscoso transparente turvo FS: fluido pouco esbranquig¢ado turvo

FI: pastoso esbranquigado FS: fluido transparente com gotas oleosas na
01:09:02

parede do tubo

FI: fluido pouco esbranquicado turvo com tragos da fase intermediaria FM:
01:09:03 | pastoso esbranquigado FS: fluido transparente limpido com tragos da fase

intermedidria

FI: pastoso esbranquicado FS: fluido transparente limpido com gotas da
01:09:04 . .

fase intermedidria na parede do tubo

FI: leitoso esbranquicado FM: pastoso esbranquicado FS: fluido
01:09:05 . o

transparente com tracos da fase intermedidria

FI: leitoso esbranquicado FM: pastoso esbranquicado FS: fluido
01:09:06 . g

transparente com tracos da fase intermedidria

FI: leitoso esbranquicado FM: pastoso esbranquicado FS: fluido
01:09:07 . s

transparente com tracos da fase intermedidria

FI: leitoso esbranquicado FM: pastoso esbranquicado FS: fluido
01:09:08 . g

transparente com tracos da fase intermedidria

FI: fluido levemente esbranquicado limpido FM: leitoso esbranquicado FS:
01:09:09 . . .

fluido esbranquigado limpido

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 1 — Amostras na proporc¢ao 01:09:01 a 01:09:009.

Fonte: Proprio Autor (2018)



Quadro 2 — Caracterizacao visual dos tubos de proporg¢ao 02:08:01 a 02:08:09.
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Proporcao Caracterizacao
02:08:01 | FIL: viscoso amarelado FS: fluido limpido transparente
02:08:02 FI: viscoso amarelado com parte fluida transparente FS: fluido limpido
transparente

02:08:03 | FI: pastoso esbranquicado FS: fluido limpido transparente

02:08:04 FI: pastoso esbranquic;gdo FM:. leitoso esbranquicado com gotas oleosas na
T parede do tubo FS: fluido limpido transparente

02:08:05 FI: ﬂuidq pouco esbr'fmquiqado com gotas olepsas na pqrede FM.: lf:itoso
T esbranquicado FS: fluido transparente com estrias da fase intermediaria

02:08:06 FI: fluido esbranquigac}o FM: pastoso esbrapquigado com bolhas oleosas na
T parede do tubo FS: fluido transparente limpido

02:08:07 FI: fluido esbranquigac}o FM: pastoso esbranqui.c;ado com l?olhas olc?os_as na
T parede do tubo FS: fluido transparente com estrias da fase intermediaria

02:08:08 FI: fluido esbranquigac}o FM: pastoso esbranqui.c;ado com l?olhas olc?os_as na
T parede do tubo FS: fluido transparente com estrias da fase intermedidria

02:08:09 FI: fluido esbranquic;ado FM: pastoso esbrapquig:ado com bolhas oleosas na
T parede do tubo FS: fluido transparente limpido

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 2 — Amostras na propor¢ao 02:08:01 a 02:08:09.

Fonte: Proprio Autor (2018)



Quadro 3 — Caracterizacao visual dos tubos de proporg¢ao 03:07:01 a 03:07:09.

Proporcao Caracterizacio
03:07:01 | FIL: viscoso amarelado FS: fluido transparente limpido
FI: viscoso amarelado FS: fluido transparente limpido com poucas
03:07:02
bolhas oleosas na parede do tubo
FI: viscoso amarelado FS: fluido transparente limpido com poucas
03:07:03
bolhas oleosas na parede do tubo
FI: viscoso transparente com estrias esbranqui¢adas FS: fluido turvo com
03:07:04 i
tracos esbranquicados
03:07:05 | FI: fluido esbranquicado turvo FS: leitoso esbranquicado
03:07-06 FI: fluido transparente limpido FM: pastoso esbranquicado com bolhas
T oleosas na parede do tubo FS: fluido turvo com estrias esbranquigadas
FI: fluido esbranqui¢cado FM: pastoso esbranqui¢ado com bolhas oleosas
03:07:07 | na parede do tubo FS: fluido transparente limpido com estrias
esbranquicadas
03:07-08 FI: fluido esbranquicado FM: pastoso esbranqui¢ado com bolhas oleosas
T na parede do tubo FS: fluido transparente limpido
03:07-09 FI: fluido esbranquicado FM: pastoso esbranqui¢ado com bolhas oleosas
T na parede do tubo FS: fluido transparente limpido

Fonte: Proprio Autor (2018)
Figura 3 — Amostras na propor¢ao 03:07:01 a 03:07:09.

Fonte: Proprio Autor (2018)
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Quadro 4 — Caracterizacao visual dos tubos de propor¢ao 04:06:01 a 04:06:09.

Proporcao Caracterizacio

04:06:01 | FU: homogéneo, transparente limpido (cor caracteristica do 6leo)
04:06:02 | FI: viscoso transparente amarelado FS: fluido transparente amarelado

FI: pastoso amarelado FS: fluido transparente limpido com estrias da fase
04:06:03 |. . "

inferior
04:06:04 | FU: pastoso esbranqui¢cado

FI: viscoso levemente esbranquicado FM: viscoso turvo FS: viscoso turvo
04:06:05 o .

amarelado caracteristico do 6leo

FI: viscoso turvo com bolhas oleosas FM: pastoso esbranqui¢ado FS: fluido
04:06:06

turvo pouco amarelado
04:06:07 FI: fluido transparente limpido FM: pastoso esbranquicado com bolhas oleosas

T prox.a transi¢do de fase FS: fluido amarelado com estrias da fase intermediaria

FI: fluido esbranquicado FM: pastoso esbranquicado com bolhas oleosas FS:
04:06:08 . S

fluido transparente limpido

FI: fluido esbranquicado FM: pastoso esbranquicado com bolhas oleosas FS:
04:06:09 . o

fluido pouco amarelado limpido

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 4 — Amostras na proporcao 04:06:01 a 04:06:09.

Fonte: Proprio Autor (2018)
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Quadro 5 — Caracterizacao visual dos tubos de propor¢ao 07:03:01 a 07:03:09.

Proporcao

Caracterizacio

07:03:01

FU: homogéneo transparente limpido

07:03:02 | FI: viscoso turvo FS: fluido com poucas bolhas oleosas na parede do tubo
FI: viscoso turvo FS: fluido com bolhas oleosas na parede do tubo préoximo a
07:03:03 o
transi¢ao de fase
. FI: viscosa transparente limpida com turbidez prox a transigao de fase FS: fluido
07:03:04
levemente amarelado com bolhas oleosas na parede do tubo
FI: viscoso transparente turvo FM: pastoso esbranquicado com dificil
07:03:05 | visualizagdo da transi¢ao com a fase anterior FS: fluido amarelado limpido com
estrias da fase intermedidria
07:03:06 | FI: fluido transparente com tragos da outra fase FS: pastoso esbranquicado
. FI: fluido transparente com tragos da outra fase FM: pastoso esbranquicado FS:
07:03:07 .
fluido amarelado turvo
07:03:08 FI: fluido esbranquicado turvo FM: leitoso esbranqui¢ado FS: fluido turvo
T pouco esbranquig¢ado
07:03:09 FI: fluido esbranquig¢ado turvo FM: leitoso esbranquigado com bolhas oleosas

prox a transicdo de fase FS: fluido turvo pouco esbranquicado

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 5 — Amostras na proporcao 07:03:01 a 07:03:09.

Fonte: Proprio Autor (2018)
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Quadro 6 — Caracterizacao visual dos tubos de proporg¢ao 08:02:01 a 08:02:09.

Proporcao Caracterizacao

08:02:01 | FU: homogénea turva

08:02:02 | FU: homogénea turva

08:02:03 | FI: turvo viscoso FS: turvo fluido

08:02:04 FI: turvo com muitas bolhas de 6leo FS: viscoso fluido com poucas bolhas de
T 6leo

08:02:05 | FI: fluido transparente FS: pastoso esbranquigado

08:02:06 | FI: turvo transparente FS: pastoso esbranquicado com bolhas de 6leo

08:02:07 | FI: fluido transparente FS: pastoso esbranqui¢ado com bolhas de 6leo

08:02:08 FI: fluido esbranquicado FM: pastoso esbranquicado FS: viscoso turvo pouco
T esbranquicado

08:02:09 | FI: fluido esbranquicado FS: leitoso esbranqui¢ado

Fonte: Proprio Autor (2018)
Figura 6 — Amostras na propor¢ao 08:02:01 a 08:02:09.
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Fonte: Proprio Autor (2018)
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Quadro 7 — Caracterizacao visual dos tubos de propor¢ao 09:01:01 a 09:01:09.

Proporcao Caracterizacao
09:01:01 | FU: turvo minuasculas bolhas de 6leo amarelado forte
09:01:02 | FU: turvo amarelado forte
FI: fluido transparente com algumas bolhas FM: turvo pouco esbranquicado FS:
09:01:03 .
fluido com algumas bolhas
09:01:04 | FI: leitoso com turbidez de 6leo FS: fluido com turbidez de 6leo
FU: turvo com rastros pastosos esbranquigados, sem identificagdao de transi¢ao
09:01:05
de fase
FI: fluido transparente com bolhas de 6leo FS: pastoso esbranquicado com
09:01:06
bolhas
09:01:07 FI: fluido transparente com bolhas de 6leo FM: pastoso esbranquigcado com
T bolhas FS: fluido transparente com bolhas de 6leo
09:01:08 | FI: fluido transparente FS: pastoso esbranquicado
09:01:09 | FI: fluido esbranqui¢ado FM: leitoso esbranquigado FS: fluido amarelado

Fonte: Proprio Autor (2018)

Figura 7 — Amostras na propor¢ao 09:01:01 a 09:01:09.

Fonte: Proprio Autor (2018)




