Estudo de sais complexos formados por copolimeros e

surfatantes para o preparo de emulsoes o nstituto
UNICAMP
Autor: Marcelo Thiago Carniato Rodrigues 6@@
N Orientador: Watson Loh
e R R Palavras Chave: Sal complexo - surfatantes - emulsées ST:E;;::&FEU

~ t=0 t=5 horas
Introducao
Emulsoes
EmulsbGes sao misturas de dois liquidos imisciveis, normalmente agua e oleo, em que um deles i
encontra-se disperso (fase dispersa) no outro (fase continua) na forma de pequenas goticulas. Por =T BB 1 ETT I Aquosa Id Sal
: s = : 4 U : =i Complexo

se tratar de um sistema termodinamicamente instavel, as emulsbes nao se formam
espontaneamente sendo necessario fornecer energia através de agitacao ou homogeneizadores
para a sua formacao. Para aumentar a estabilidade cinética das emulsdes, agentes surfatantes
podem ser adicionados atuando como agentes emulsificantes ou emulsificadores. Esses materiais

70°C

ajudam a prevenir a floculacao e a coalescéncia que sao fenomenos de desestabilizacao e quebra . | R o B A = 11500 RPM
de emulsao, facilitando a emulsificagao e aumentando tambéem a estabilidade da emulsao resultante. | | L & B — 20500 RPM
Nesse sentido explorou-se caracteristicas interessantes de um sal complexo formado por copolimero | | : | - o i
e surfatante, com o intuito de analisar este novo sistema no preparo e estabilizacao de emulsoes. —_— - | R
. - Emulsces pn::;ﬂ; iraparadaﬂ t =6 horas t=1dia
Materiais e Métodos

Figura 2: Emulsdes preparadas a diferentes temperaturas Figura 3: Emulsdes preparadas com diferentes velocidades de agitagao

Foram realizados os seguintes procedimentos:

Sintese, purificacao e caracterizacao do copolimero anidonico P(MA- - MAEO,,)61:39;
Preparacao do surfatante (CTAOH) e sintese do sal complexo;

paro e caracterizacao das amostras — medidas de tensao superficial e interfacial;
Preparo e caracterizacao das emulsoes;

As diversas emulsdes foram caracterizadas através da técnica de espalhamento de luz dinamico
(DLS) e através de um teste de solubilidade da emulsao obtida (teste em bancada). Em todas as
diferentes formulacdes obteve-se sempre emulsdes O/A (6leo disperso em agua).

Ao lado (figura 4), um teste de estabilidade com
B Lmulsao 50:50 . uma amostra representativa onde escolheu-se
ucao Aquosa do Sal complexo - 70°C - 11500 RPM : ,

dentre os diversos métodos de preparo o de menor
energia dada ao sistema e com temperatura
elevada para facilitar a preparacao de uma emulsao
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Resultados e Discussao
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Primeiramente, solucoes aquosas do sal complexo - . . mais homogénea e mais estavel.

foram §ubmetidas a analises de tensao superficial e ~ 70 Alem das caracterizagOes realizadas em

mten_‘amal. ) S = bancada para avaliacdo do tipo de dispersédo da

Medidas de tenséao superficial indicaram que 0 £ co- amostra (O/A ou A/O), foram realizadas
. 7 'E ) . ~ , ’

C16TAP(MA-MAEO,,)61:39 € um composto capaz de g = % caracterizacbes do tamanho das goticulas das

reduzir a tensao superficial da agua pura a temperatura £ 7 N emulsbes pelas técnicas de DLS e por

. _ . . (> \x 5 Emulsgo =4 Shoms t= & dias =8 dias =9 dias =13 dian . . , . .
ambiente de 73 mN m™ aproximadamente a cerca de g . “.  SXI0 11101% P;“ﬁﬂat B T T T microscopia optica. A tabela 2 compila os valores
40 mN m. S ] ST Repouso obtidos pela técnica de DLS enquanto gque a figura
Tals medidas, feitas em duplicata, também | ' '

! P ! o 5 evidencia a h_omogenelda_tde do _tamar!ho das
pOSSIbIIItaram encontrar o valor da COncentra(;aO 10° 107 10° 107 107 107 102 Figura 4: Teste de estabilidade da emuls3o escolhida gOtIICUIaS por meio de um mICI’OSC(')pIO ép“CO com
micelar critica (CMC) desse composto como descrito na Concentragio de CTA (mol L7) aumento de 10 vezes.
figura 1. Tabela 2: Resultados da andlise de DLS

Figura 1: Tensao superficial x concentracao de surfatante — determinacao da CMC

N o | | | _ _ Composigao +o| Velocidade de | Temperatura | Raio Hidrodinamico
As analises de tenséo interfacial foram feitas a diferentes temperaturas (25 e 70 °C) com solugdes Amostras “'e“f:“ci“:;'“ agitaio (ReM) | 0 (nm) POl

aquosas de sal complexo na proporcao de 0,5% e 2,0% massa/massa. Os resultados obtidos nas - 5@5?:. — ~ —— —
diferentes concentracoes foram muito proximos e estao descritos na tabela 1. - e - - 2110 0322002
- - . : - C 50-50 30000 70 17316 0,27+0,04
Tabela 1: Valores de tensao interfacial em diferentes temperaturas e concentracao de sal pr == — — = 0,262 0,05
complexo no sistema solucédo aquosa de sal complexo/6leo mineral. L Sl L ah EEEE JelElE
E 30-70 20500 70 15613 0,2110,04
F 30-70 30000 70 19919 0,34+0,03
F' 30-70 30000 25 13214 0,21+0,03

Figura 5: Microscopia Optica 10x
Emuls3o OfA 50:50 Oleo/Solucdo aquosa de sal complexo

Conclusoes

Os resultados obtidos mostraram que o composto C,.TAP(MA-MAEO,,)61:39, é capaz de reduzir consideravelmente
a tensao superficial e interfacial da agua em um sistema agua-oleo, sendo possivel assim preparar emulsdes utilizando o
ua pura 60.5 41.5 sal complexo sintetizado como um agente emulsificante.

Sabendo-se da termossensibilidade desse composto, tentou-se preparar emulsdoes atraves do método PIT, onde
esperava-se que a temperatura de conversao facilitasse a formacao da mesma resultando na formacao de uma emulsao

A partl.r destes result.a.dos e da capacidade do sal complexo em reduzir a tensao Interfacial da agua O/A apos o resfriamento. Porém, nao foi observado grande variacao no comportamento com a mudanca da temperatura.
no meio estudado, utilizou-se 0 mesmo para o preparo de emulsoes. Desta forma, o sal complexo ndo apresentou o comportamento esperado nao respondendo ao método utilizado.

Baseando-se na mudanca de solubilidade do sal complexo com o aumento da temperatura, foram As andlises de DLS ndo apresentaram nenhuma tendéncia com relacdo as diferentes composicdes e métodos de
realizadas tentativas de preparo de emulsdes através do método PIT (do inglés Phase Inversion preparo utilizados para a formacao das emulsées. Porem, mesmo nao observando-se nenhuma tendéncia, constatou-se

gue nédo houve uma grande polidispersividade (indice PDI na tabela 2) em uma mesma amostra, uma vez que o indice
para uma amostra monodispersa € 0,1 enquanto que os valores obtidos variaram entre 0,2 e 0,3, ou seja, as amostras
apresentaram tamanho de particulas muito proximo. Tal fenbmeno é favoravel a formacao de emulsdes mais estaveis ja

Temperature) e medidas para analisar a formacao e estabilidade de emulsOoes preparadas com
diferentes composicoes e métodos de preparo. Variaram-se alguns parametros buscando aperfeicoar

0 metodo de preparo para a obtencao de uma emulsdao mais estavel e com o minimo de energia gue evita o caso conhecido como Ostwald Ripening, onde particulas grandes crescem as custas das menores gerando
dada ao sistema, figuras 2, 3 e 4. instabilidade na emuls3o.

As emulsOes foram preparadas com agitacao mecanica utilizando-se solucao aquosa do sal Assim, acredita-se que o projeto possibilitou o estudo e a caracterizacdo de um sistema novo e consistente para o
complexo na proporcao de 0,5% m/m e 6leo mineral (NUJOL) sob diferentes condi¢cdes de preparo. A preparo de emulsdes uma vez que o sal complexo sintetizado € bastante solivel em agua (até 50% m/m) e estabiliza

composicéo foi de 50:50, ou seja 2,5 mL de dleo e 2,5 mL de solucdo aquosa de sal complexo. grandes proporcoes de oleo na formulagao de uma emulsao.




