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INTRODUÇÃO: 

As emulsões são amplamente aplicadas à 

indústria de alimentos para a produção de uma 

diversa gama de produtos, incluindo cremes, 

margarinas, manteigas, molhos (e.g. maionese e 

molhos de salada), além de sobremesas, como 

sorvetes, chocolates e coberturas. Dessa forma, 

diferentes processos são desenvolvidos para 

promover a produção das emulsões quanto às 

propriedades tecnológicas e encapsulação de 

bioativos. A veiculação em emulsões permite que os 

componentes bioativos sejam mais resistentes à 

degradação química e, consequentemente, sejam 

mais biodisponíveis (BAI et al., 2021; BERTON-

CARABIN, SAGIS e SCHROEN, 2018).  

O grande desafio no desenvolvimento de 

emulsões é a sua inerente instabilidade 

termodinâmica. Devido à alta tensão interfacial, este 

sistema coloidal tende a separar fases rapidamente 

(BOUYER et al., 2012). Para contornar tal 

instabilidade característica das emulsões, 

emulsificantes, como o PGPR (polirricinoleato de 

poliglicerol) são adicionados à fase contínua das 

emulsões (NORN, 2014). 

 As emulsões do tipo HIPE (High Internal 

Phase Emulsion) são caracterizadas por 

apresentarem uma fase dispersa com teor mínimo de 

74% do volume total da emulsão. Devido a esse valor 

tão alto as gotas ficam fortemente empacotadas, 

resultando em um gel viscoso (LEE et al., 2020; 

OKURO et al., 2019) com característica semissólida 

(GAO, et al., 2021). Essas propriedades podem 

contribuir para a redução de sua instabilidade, já que, 

devido ao aumento da viscosidade, as gotas perdem, 

em parte, sua mobilidade (OKURO et al., 2019). 

Porém as HIPE A/O, convencionalmente, são obtidas 

através de métodos que promovem a 

homogeneização das fases por meio de intensos 

processos mecânicos que podem gerar emulsões 

com alto índice de polidispersão e instabilidade. 

Como alternativa, a microfluídica pode favorecer a 

formação de emulsões com maior homogeneidade 

quanto à distribuição do tamanho de gota e, 

consequentemente, a sua estabilidade. Além disso, 

essa tecnologia oferece uma série de vantagens, 

como a capacidade de utilizar pequenas quantidades 

de reagentes e amostras, permite avaliar a produção 

das gotas de modo individual e possibilita um maior 

controle do processo a partir do ajuste do layout do 

microdispositivo, a vazão dos componentes, a 

temperatura e a pressão (LIU et al., 2021).  

Assim, a microfluídica surge como uma 

tecnologia atrativa para a produção de HIPE A/O, 

pois permite, pelo manejo das variáveis de processo, 

a sua formação com distribuição de gotas mais 

homogêneas, por serem produzidas em regime 

laminar. Dessa forma, o objetivo desse projeto é 

estudar o processo de formação de emulsões tipo 

HIPE A/O em microcanais e investigar os layouts de 

microdispositivos mais adequados e, também, avaliar 

as diferentes condições de processo para propiciar a 

melhor formação das HIPE A/O que possuem 

propriedades tecnológicas complexas e atrativas 

para aplicação em alimentos. 

 

METODOLOGIA: 
Formação de emulsões por método convencional 

Emulsões A/O estabilizadas por PGPR em 

concentração fixa de 1,5% (m/m) foram produzidas a 

partir de diferentes frações volumétricas, iniciando-se 

com a razão (fase dispersa:fase contínua) de 10:90 
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até 80:20 (m/m), esta última dentro da definição de 

emulsões tipo HIPE (GOMES et al., 2016; OKURO, 

et al., 2019). Emulsões foram produzidas em 

recipiente encamisado acoplado a um banho 

termostático a 25 °C. A fase aquosa foi adicionada 

gota-a-gota através de uma bomba peristáltica 

Masterflex L/S (Cole-Parmer Instrument Company, 

EUA), com vazão média de 2,5 mL/min, com 

homogeneização simultânea usando um rotor-estator 

(Ultra Turrax T18, IKA, Alemanha) a 14.000 rpm. 

Posteriormente, estas emulsões foram 

caracterizadas quanto ao comportamento reológico 

(reômetro Physica MCR 301- Anton Paar, Graz, 

Austria), distribuição do tamanho de gotas, pela 

técnica de espalhamento de luz (Mastersizer 2000- 

Malvern Instruments Ltd., Malvern, UK) e microscopia 

óptica e fluorescência (Axio Scope.A1, Carl Zeiss, 

Germany). Vermelho do Nilo foi utilizado como 

corante para a fase contínua. A partir dos dados 

obtidos, a perda de carga foi avaliada em diferentes 

condições de processo na microfluídica.  

Formação de emulsões por método microfluídico 

Os microdispositivos foram produzidos 

através da técnica de litografia macia (MCDONALD 

et al., 2000). O design dos microcanais foi produzido 

em programa AutoCad 2000 (AutoDesk). Os 

microdispositivos foram conectados a sistemas de 

pressão controlada (Fluigent LineUP Flow EZTM - FR) 

para alimentação das fases da emulsão, que foram 

produzidas utilizando água deionizada e óleo de 

girassol contendo PGPR 1,5% (m/m). 

 Os testes foram realizados em diferentes 

microdispositivos, alterando condições de processo, 

como a vazão total, a razão das vazões, os diâmetros 

e o design dos microcanais. A HIPE A/O produzida 

também foi caracterizada quanto à microscopia 

óptica e fluorescência e distribuição de tamanho de 

gota. 

Caracterização das fases e emulsões 

A determinação da densidade da fase oleosa 

foi realizada através de picnometria a 25ºC. 

O ângulo de contato das fases das emulsões, 

água e óleo com diferentes concentrações do 

emulsificante, foi avaliado através de um tensiômetro 

Tracker-S (Teclis, França) e foi medido durante o 

tempo de 45s de análise, para a padronização e 

estabilização de todas as amostras avaliadas 

(GOMES et al., 2016). A tensão interfacial foi 

caracterizada entre as fases com diferentes 

concentrações do emulsificante, pelo método de gota 

pendente (ROUMPEA et al., 2019) durante 2000s. 

As curvas de escoamento das fases da 

emulsão foram obtidas usando um reômetro de 

tensão-controlada com uma varredura de taxa de 

cisalhamento entre 0 e 300 s-1 (AR1500ex, TA 

Instruments, England). Já as curvas de escoamento 

das emulsões produzidas pelo método convencional, 

foram obtidas usando um reômetro de tensão-

controlada a uma taxa de cisalhamento entre 0 e 

1000 s-1 (MCR Type 301, Anton Paar, Austria). Os 

dados foram ajustados ao modelo Herschel-Bulkley 

(OKURO et al., 2019). 

A microscopia das emulsões produzidas pelo 

método microfluídico também foi observada por 

microscopia óptica e de fluorescência (Axio 

Scope.A1, Carl Zeiss, Germany). As imagens foram 

capturadas com o software AxioVision Rel. 4.8 (Carl 

Zeiss, Germany) (OKURO et al., 2019). O corante 

fluorescente Vermelho do Nilo foi usado para corar o 

óleo (OKURO et al., 2019). 

A avaliação da fração dispersa aquosa 

contida nas HIPE A/O, foram avaliadas por meio da 

análise de umidade, à 105 ºC (instrumento de 

umidade MOC63u, Shimadzu Corporation, Japão). 

Tratamento de dados 

Balanço de energia mecânica e perda de carga do 

processo 

 A partir do balanço de energia mecânica, 

tomando como volume de controle os pontos de 

entrada, cisalhamento para a formação da gota (1) e 

saída gota produzida (2)  (Figura 1) dos 

microdispositivos e considerando regime laminar, foi 

possível estimar a perda de carga e as vazões do 

processo através da Equação 1.  

𝑃𝐵 − 𝑃𝑓 = 32 ∙ 𝜂 ∙
𝐿

𝐷𝐻
2 ∙

4∙�̇�

𝜋∙𝐷𝐻
2   Eq. 1 

 Onde 𝑃𝐵 e 𝑃𝑓 são as pressões de 

bombeamento e pressão final (no ponto 2) (Pa), 𝜂 é 

a viscosidade da fase avaliada (Pa.s), 𝐿 é o 

comprimento do canal (m), 𝐷𝐻
2  é o diâmetro hidráulico 

do canal (m) e �̇� é a vazão da fase avaliada (m3.s-1).  

Figura 1 – Fronteiras do sistema para cálculo da 

perda de carga. 

 

Fonte: Autores (2023). 
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Avaliação do processo microfluídico na 

formação das HIPEs 

 O processo microfluídico na formação das 

HIPE A/O foram avaliados através do cálculo dos 

números adimensionais de Reynolds (Equação 2), 

Weber (Equação 3) e Capilar (Equação 4) (COSTA et 

al., 2017). 

𝑅𝑒𝐶 =
(𝜌𝐶∙𝑣𝐶∙𝐷𝐻)

𝜂𝐶
   Eq. 2 

𝑊𝑒𝑑 =
(𝜌𝑑∙𝑣𝑑

2∙𝐷𝐻)

𝛾0
  Eq. 3 

𝐶𝑎 =
(3+2𝑅)

(1+𝑅)
∙
(𝜂𝑐∙𝑣𝑐)

𝛾0
  Eq.4 

Onde os subíndices c e d correspondem às 

fases contínua e dispersa, respectivamente. As 

variáveis 𝜌, 𝑣 e 𝜂 são, respectivamente, a densidade 

(kg.m-3), velocidade característica (m/s) e 

viscosidade (Pa.s). DH é o diâmetro hidráulico do 

microcanal (m), 𝑅 =
𝜂𝐶

𝜂𝑑
 e 𝛾0 é a tensão interfacial após 

estabilização do sistema (N.m-1). 

RESULTADOS E DISCUSSÃO: 

Caracterização das fases da emulsão 

 A Tabela 1 exibe os resultados obtidos para 

o ângulo de contato, viscosidade e densidade das 

fases das emulsões, assim como a Figura 2 exibe a 

tensão interfacial analisada entre as fases das 

emulsões, com e sem a adição do emulsificante 

PGPR.  

Tabela 1 - Ângulo de contato entre diferentes fluidos 

e PDMS e densidade dos fluidos. 

Fluido 
Ângulo de 
contato (°) 

Densidade 
(g/cm3) 

Viscosidade 
(Pa.s) 

Água 97,47 ± 0,19 0,997 0,001 

Óleo* 45,60 ± 3,47 0,923 0,053 

Óleo* + PGPR 
1,5% (m/m) 

57,03 ± 1,77 0,915 0,055 

* Óleo de girassol. 

Fonte: Autores (2023). 

Figura 2 - Tensão interfacial entre as fases das 

emulsões sem e com adição do emulsificante. 

   

Fonte: Autores (2023). 

 A partir dos valores obtidos do ângulo de 

contato foi observado que, dentre os fluidos puros 

analisados, a água foi a que obteve o maior ângulo 

de contato, enquanto o óleo de girassol obteve o 

menor, indicando assim a maior afinidade do PDMS 

pelo segundo fluido. Essa baixa afinidade do material 

com a água é desejável para a produção de emulsões 

A/O em microcanais, uma vez que se as gotas 

aderissem ao material devido a uma alta afinidade, o 

sistema estaria mais propenso a coalescer (DOS 

SANTOS, 2021), sendo necessário realizar 

diferentes tratamentos no microdispositivo para a 

produção das HIPE A/O. 

A tensão interfacial entre a água e o óleo foi 

superior à tensão obtida quando há a adição do 

PGPR no sistema. Além disso, a partir da Figura 1, é 

possível notar que o equilíbrio não foi atingido no 

sistema água e óleo, mesmo após 4000 s. Já com a 

adição do emulsificante foi notado o alcance do 

equilíbrio próximo aos 2500 s. Vale ressaltar que a 

tensão inicial no sistema sem a adição do 

emulsificante foi de 21,819 mN/m, enquanto que com 

a adição foi de 1,391 mN/m. A tensão de equilíbrio 

com emulsificante foi bastante baixa (0,042 mN/m).

 Assim, a partir dos resultados de tensão 

interfacial obtidos, é possível concluir que o 

emulsificante PGPR em uma concentração de 1,5% 

(m/m) é capaz de atuar na estabilização e formação 

de gotas em HIPE A/O. 

Caracterização das emulsões produzidas por 

métodos convencionais 

A Figura 3 exibe as curvas de escoamento 

das emulsões com diferentes concentrações de fase 

dispersa aquosa avaliadas. Foi possível observar que 

as HIPE A/O, com maior concentração da fase 

dispersa, apresentaram comportamento 

pseudoplástico e maior viscosidade (a taxa de 1000 

s-1) entre as emulsões produzidas - 1,234 Pa.s e 

1,649 Pa.s, para HIPE com 80% e 75% de fase 

aquosa dispersa, respectivamente. 

Figura 2 - Curvas de escoamento das emulsões 

produzidas.  

 

Fonte: Autores (2023). 

A Figura 4 exibe os resultados obtidos a partir 

da análise de distribuição do tamanho de gotas da 

HIPE A/O. O sistema com fase dispersa aquosa de 

75% (m/m) apresentou comportamento semelhante 
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às emulsões convencionais com distribuição 

unimodal e com diâmetro médio de 2,082 ± 0,31 µm. 

Em contrapartida, com a fase dispersa de 80% (m/m), 

distribuição bimodal foi observada com picos 

próximos de 1 µm e 10 µm, e com valor de d32 de 

5,493 ± 1,48 µm. Esse comportamento pode ser 

resultado do processo de desestabilização de 

emulsões como a coalescência, ocasionando a 

formação de gotas com diâmetros maiores ou até 

mesmo a dificuldade na medida devido sua maior 

viscosidade e ao maior empacotamento das gotas 

(GOMES, et al., 2016). 

Figura 4 - Distribuição do tamanho de gotas. 

 
Fonte: Autores (2023). 

 

Produção de HIPE A/O por método microfluídico 

 A fim de produzir emulsões tipo HIPE A/O, 

foram testados diferentes layouts de 

microdispositivos – em Y e flow-focusing retos e 

cônicos – variando as pressões de bombeamento 

das fases entre 0 a 400 mbar para o óleo e 0 a 345 

mbar para a água. 

 Dentre os sistemas testados, os que 

demostraram melhores resultados, para as HIPE A/O 

foram os microdispositivos com layout flow-focusing 

cônicos (Figura 5). Em condições de bombeamento 

de 160 mbar/200 mbar (Figura 6A) e 300 mbar/ 400 

mbar (Figura 6B) (água/óleo) para ambos os canais 

citados. Na Figura 6, é apresentada a microscopia 

ótica e de fluorescência das emulsões após uma 

semana, o que evidencia a formação de gotas de 

água em óleo em ambos os microcanais e condições 

de bombeamento.  

Figura 5 – Microdispositivos testados. 

 

A - Comprimento da primeira entrada até intersecção igual a 0,655 
cm; comprimento da interseção até o final do canal igual a 2,74 cm; 
diâmetro inicial 100 µm, diâmetro final 1000 µm. B - Comprimento 
da primeira entrada até intersecção igual a 0,645 cm; comprimento 
da interseção até o final do canal igual a 2,74 cm; diâmetro inicial 
300 µm, diâmetro final 3000 µm. 

Fonte: Autores (2023). 

Figura 6 – Microscopias ótica e de fluorescência 

das emulsões HIPE A/O produzidas pelo método 

microfluídico. 

 

A e B – Condição: 300A/400O (75% fase dispersa); C e D – 
Condição: 160A/200O (75% fase dispersa). 

Fonte: Autores (2023). 
 

Na Figura 7 são mostradas emulsões 

produzidas durante 6h de processo. É possível 

observar que em maiores pressões de bombeamento 

há um aumento da produção de emulsão, uma vez 

que as vazões das fases dispersa e contínua são 

diretamente proporcionais às pressões de 

bombeamento das fases. 

Figura 7 – HIPE A/O produzidas em diferentes 

condições de processo. 

 

A – Microdispositivo A; condição: 300/400 (mbar de água/ mbar de 
óleo). B – Microdispositivo A; condição: 160/200. C – 
Microdispositivo B; condição: 160/200. 

Fonte: Autores (2023). 

Caracterização das HIPE A/O produzidas por 

método microfluídico 

 Através do balanço de energia mecânica, foi 

possível calcular a vazão de processo de cada fase 

da emulsão nos microdispositivos e, com a vazão 

determinada, foi possível calcular a velocidade 

característica de escoamento, o que permite o 

cálculo dos adimensionais 𝑅𝑒𝐶, 𝑊𝑒𝑑 e 𝐶𝑎 (Tabela 2). 

Por fim, foi realizada a análise de umidade 

das emulsões produzidas com os microdispositivos 

citados, obtendo ao menos 75% para as duas 

condições mencionadas em ambos os microcanais 
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apresentados na Figura 4, caracterizando, assim, as 

emulsões como HIPE A/O.

 

Tabela 2 – Caracterização das emulsões HIPE A/O produzidas pelo método microfluídico.

Canal 
Condição 

(mbar) 
Vazão (m3/s)  

Velocidade 
(m/s) 

𝑹𝒆𝑪 𝑾𝒆𝒅 𝑪𝒂 

A 

160A*/200O* 
A - 2,73 . 10-1  
O - 3,96.10-3  

A – 1,37. 10-1  
O - 1,98.10-3  

2,20.10-3 2,96.10-5 6,13.10-6 

300A/400O 
A – 2,29 .10-1 

O - 2,98.10-3 
A – 1,14.10-1 

O - 1,49.10-3 
1,66.10-3 2,07.10-5 4,62.10-6 

B 

160A/200O 
A – 4,55.10-1 

O - 6,62.10-3 
A – 7,58.10-2 

O - 1,10.10-3 
1,57.10-3 1,17.10-5 3,41.10-6 

300A/400O 
A – 3,80.10-1 

O - 4,99.10-3 
A – 6,33.10-2 

O - 8,32.10-4 
1,19.10-3 8,16.10-6 2,57.10-6 

A – Água; O – Óleo de girassol. 

Fonte: Autores (2023).

 

CONCLUSÕES: 

 O presente projeto demonstrou a viabilidade 

da produção de emulsões HIPE A/O por meio da 

microfluídica. De acordo com os processos 

avaliados, verificou-se que para a formação de tais 

emulsões foi necessário o uso de microdispositivos 

de layout flow-focusing e pressões de bombeamento 

de 160 mbar de água em combinação com 200 mbar 

de óleo + PRPG 1,5% (m/m) e 300 mbar de água para 

400 mbar de óleo + PGPR 1,5% (m/m). Além disso, 

verificou-se que o uso de microdispositivos de 

diferentes layouts e pressões maiores ou menores de 

bombeamento, influenciam diretamente na 

distribuição de tamanho de gota e consequentemente 

na viscosidade e estabilidade da HIPE. Os resultados 

mostram a necessidade de um estudo aprofundado 

do processo para promover sua aplicação. No 

entanto, os resultados foram bastante promissores 

pois mostraram que é possível a formação de HIPE 

A/O através da microfluídica.  
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