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OBJETIVO

OBJETIVO

Estudiar el sistema ternario agua-aceite mineral-hexaoleato de sorbitol etoxilado con 40
moles de O6xido de etileno, en la regidén rica en agua para la caracterizaciéon de las
diferentes zonas que lo componen como son: emulsiones, microemulsiones y geles,

ademds de regiones de segregacion de fases y zonas de alta viscosidad.



INTRODUCCION

INTRODUCCCION.

Los sistemas donde se tienen tres componentes a presion y temperatura constante, se
representan en diagramas ternarios que muestran en forma simple los comportamientos
de fase que de otra forma serian dificiles de visualizar. Estos diagramas son de gran
utilidad en la industria puesto que al delimitar regiones se puede predecir el
comportamiento de una mezcla determinada de los tres componentes sin la necesidad de

realizarla experimentalmente.

Se puede definir una emulsion, como un sistema termodindmicamente inestable
constituido por una suspension de un liquido finamente dividido en gotas en el seno de
otra fase liquida no miscible. Una de las fases de la emulsién esta constituida por una
fase acuosa, que puede contener un cierto nimero de sustancias hidréfilas (alcoholes,
glicoles, azucares, sales minerales u organicas etc.) y la otra por una fase oleosa que
puede contener sustancias lipéfilas (acidos grasos, alcoholes grasos, ceras, principios
activos liposolubles etc.). Las emulsiones pueden pertenecer a cualquiera de los dos
siguientes tipos: aceite en agua (o/w) donde la fase continua es el agua o bien, agua en
aceite (w/0) donde la fase continua es el aceite. Una microemulsion puede definirse como
un sistema coloidal transparente, termodinamicamente estable en el que pueden coexistir
cantidades equivalentes de liquidos no miscibles, gracias a la presencia de uno o varios

tensoactivos.

Los tensoactivos son moléculas que presentan una estructura polar (parte hidrofilica) y
otra no polar (parte lipofilica) con tendencia a localizarse en la interfase de la solucion
formando una capa monomolecular adsorbida en la interfase y son utilizados muy

comUnmente como emulsificantes en la industria.

En este proyecto se explord la region rica en agua del diagrama de equilibrio de fases
para el sistema ternario Agua- Aceite Mineral- Hexaoleato de sorbitol etoxilado con 40

moles de éxido de etileno con la finalidad de obtener emulsiones aceite en agua.



INTRODUCCION

El trabajo experimental consistio en la preparacion de mezclas de los componentes bajo
las mismas condiciones a temperatura ambiente cada mezcla fue clasificada de acuerdo a
sus caracteristicas fisicas se buscaron principalmente microemulsiones y emulsiones
estables, se confirmo el tipo de emulsiones obtenida mediante la prueba de dilucion, las
mezclas se almacenaron para observar su estabilidad por uno y seis meses. Después de
cada periodo de tiempo se revisé si las emulsiones se separaban en fases y de ser asi

cuantas fases presentaban.

A partir de los resultados obtenidos se elaboraron diagramas ternarios donde se
presentan las zonas de microemulsiéon y de emulsion estable, asi como regiones donde
se observa la cantidad de fases en las que se separan las mezclas a lo largo de la zona

explorada.
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CAPITULO |
TERMODINAMICA DE SUPERFICIES.

Una emulsién es un sistema donde se presentan fendbmenos de superficie importantes
debido a la tension interfacial entre el agua y el aceite asociados al area interfacial
presente, asi como la interaccibn de las diferentes fases con los tensoactivos. La
fisicoguimica de superficies estudia los fendmenos interfaciales en los sistemas
caracterizados por tener una elevada relacion superficie-volumen como ocurre en las
emulsiones, donde es necesaria una breve introduccidon a la termodinamica de

superficies.

1.1 Definicién y clasificacion de las interfases.

Una fase es una region de composicidn quimica y propiedades fisicas uniformes. En
general, la cantidad de materia contenida en la superficie es despreciable respecto al
volumen total de las fases que se encuentran en contacto. Sin embargo, en el caso de las
emulsiones y otros sistemas dispersos, el estudio de la relacion superficie-volumen es
importante, ya que no se puede despreciar el efecto que sobre la totalidad del sistema,
ejercen las moléculas que se encuentran en la capa de separacion entre fases. A esta

superficie de separacion entre fases distintas en contacto, se le denomina interfase.

1.2 Tension superficial y tensidn interfacial.

Una propiedad comun en las interfases liquido-gas es la tension superficial o fuerza
perpendicular a la superficie del liquido y dirigida hacia el seno de éste. Esta fuerza hace
que el liguido asuma el estado de energia minima. Los liquidos tienden a adoptar formas
que minimicen el area superficial, al hacer esto existe un mayor nimero de moléculas en
el interior de la fase que se encuentran rodeadas por moléculas vecinas e interaccionando

con ellas.
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Las gotas de liquido tienden a formar esferas que es la forma geométrica con la menor
relacion superficie-volumen. El fendbmeno de tension interfacial se debe a las fuerzas
intermoleculares que actian en la region interfacial entre las dos fases que forman una

emulsion.
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Fig.1.1 Tension Superficial. Fig.1.2 Tension Interfacial

La Fig. 1.1 muestra que las moléculas en la superficie del liquido presentan un estado de
mayor energia lo que las mueve hacia el seno del liquido, esto hace que las moléculas en
la superficie formen una capa con uniones adicionales a las moléculas en el interior del
liquido. En la caso de la tension interfacial Fig. 1.2 ocurre algo similar solo que en este
caso las moléculas en la interfase se mueven hacia el seno de cada uno de los liquidos a

los que pertenecen.

Los efectos superficiales se pueden estudiar utilizando el lenguaje de las energias de
Helmholtz (F) y Gibbs (G). La conexion entre estas magnitudes y el area superficial
corresponde al trabajo necesario para modificar el area y el hecho de que dF y dG sean
iguales (bajo diferentes condiciones) corresponde al trabajo realizado al variar la energia
de un sistema. El trabajo necesario, dw, es proporcional a la cantidad infinitesimal da en

gue se va modificar el area superficial , @, de una muestra y se escribe:

dw=oda [1]
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La constante de proporcionalidad ©, recibe el nombre de tension superficial, que

corresponde a la energia requerida para aumentar la superficie; sus dimensiones son
energia/area y sus unidades son normalmente joules por metro cuadrado, sin embargo,
suelen expresarse en newtons por metro. El trabajo necesario para formar una superficie
a volumen y temperatura constantes se puede identificar con la variacién de la energia de

Helmholtz(dF ) esto es:

dF =oda 2]

Puesto que la energia de Helmholtz disminuye, si el area superficial disminuye, las

superficies tienen una tendencia natural a contraerse.

1.3 Termodindamica de Adsorcion. Ecuacién de adsorcion de Gibbs

La ecuacién de Gibbs permite usar el valor de la tensidn superficial de un liquido para
estimar la cantidad de moléculas adsorbidas en la superficie y por lo tanto el area de
absorcion del liguido, esto es, cuantifica la adsorcidn del soluto en la superficie mediante

la variacion de la tensién superficial con respecto a la concentracién del soluto.

1.3.1 Adsorcion en las interfases liquidas

En la practica una gran cantidad de sustancias disueltas alteran la tension superficial o
interfacial de los liquidos. Los solutos que disminuyen la tension superficial se concentran
en la interfase y con esto disminuyen la energia de Gibbs en el sistema. Las moléculas de
la interfase estan en equilibrio dinamico con las del resto de la solucion intercambiandose
continuamente entre ellas. En condiciones de equilibrio, se presenta una relacion entre la
cantidad de soluto adsorbido en la interfase y la variacion de la tension superficial o
interfacial que se produce en el disolvente. Esta relacion se expresa mediante la isoterma

de adsorciéon de Gibbs.
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El tratamiento cuantitativo del fendbmeno es incierto, por lo tanto, es conveniente
considerar a la interfase entre dos fases que pueden ser liquido-liquido o liquido-gas
como un plano mateméatico el cual es representado por SS en la Figura 1.3a. Esta
aproximacion es irreal especialmente si se tiene una pelicula superficial adsorbida, esta
pelicula no tiene un grosor especifico ya que también puede estar influenciada por
estructuras lejanas que dan como resultado una region interfacial de compaosicién variada
con un grosor apreciable en términos de dimensiones moleculares. Sin embargo, si
tomamos un plano matematico para representar la interfase entre dos fases la adsorciéon

puede ser descrita convenientemente en términos de concentraciones excedentes en la

superficie.
24
c a Interfase
s
ﬁ ___________________ Capa dereferencia
a) Sistemairreal b) Sistema real

Fig. 1.3 Representaciones de una interfase entre dos grandes
cantidades de las fases o y f

Supdngase (Fig. 1.3b) una disolucién (fase B) de un soluto (B) en un disolvente (A). Se
definirdn las concentraciones superficiales en exceso del componente A (I"s) y del

componente B (I'g) por:

FA:_ y FB:_ [3]
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Donde a es el area de la interfase y n', y n; el nimero de moles respectivos de Ay B

gque se encuentran en la interfase o en la superficie en exceso respecto a la solucion. La

energia libre de Gibbs se expresa de manera general de la siguiente forma:

dG =SdT +vdP+oda+Zuidn’i [4]
Siendo Zuidn’i = u,dn, + z,dn,, si mantenemos el sistema a una temperatura

constante (T =cte), suponiendo que v=0 al realizar la integracién de la ecuacién [4] la
energia de Gibbs de la interfase es superior a la del resto de la soluciéon en una cantidad
G*

G =n,u, +N u, +oa [5]
Donde u, y 15 son los potenciales quimicos de ambos componentes yo que representa
la tensién superficial. Si el sistema esta en equilibrio a temperatura y presiéon constantes,
estos potenciales quimicos seran iguales en todas las fases e interfases del sistema. Si el

sistema sufre una variaciéon infinitesimal, la variacién de la energia de Gibbs en la

interfase que se producira seré:
dG =n,du, + u,dn, +n.d g, + pdn; + ocda+ado [6]

Si la variacidon consiste s6lo en un cambio de superficie, cambiaran también las

cantidades de n’,; y n; (y sus correspondientes excesos) en la interfase, es decir:
dG™ = u,dn, + u,dn; + oda [7]
Restando [7] de [6] tenemos:

0=n,du, +n,dy, +ado 8]
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Dividiendo por a y restando de ambos miembros do, obtenemos:

—do = &dﬂA +&d/"5 =T dpy+Tgd g
a a [9]

Si la disolucién esta diluida, puede suponerse razonablemente que el disolvente se

encuentra, practicamente, en la misma concentracién en la interfase que en el seno de la

disolucion, es decir su exceso de concentracion superficial es cero (I', =0) por lo tanto

en la ecuacion [7] se tiene:
—do =T"gdu, [10]
Se omite el subindice B ya que solo se refiere soluto en el seno del liquido:
—do=Tdu [11]
Por otra parte el potencial quimico de la disolucién (,ub) se expresa de la siguiente forma:
1° =1 +RTInx [12]

Diferenciando la ecuacion [11] y sustituyendo en la ecuacion [9] obtenemos:

—do=TRTdIn x [13]
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Resolviendo la ecuacion [13] para ', obtenemos:

r:_i( do ] [14]
RT {dInx/;

O en funcion de la derivada de o vs X:

r= —i(d—aj [15]
RT \ dx J;

Las ecuaciones [14] y [15] corresponden a la ecuacion de adsorcién de Gibbs. El signo
negativo en estas ecuaciones implica que existirA un exceso en la concentracion
superficial positivo, cuando la tension superficial disminuya al aumentar la concentracién
de tensoactivo. La ecuacion de Gibbs permite cuantificar la concentracion de soluto en la
superficie, mediante la variacion de la tensién superficial con respecto a la concentracion
del soluto; entre mayor cantidad de sustancias se encuentren adsorbidas en la interfase
liguido-liquido o entre mayor cantidad de sustancias excedentes existan se disminuira la
tension interfacial o superficial hasta llegar a un punto en donde la interfase ya se

encontrara saturada provocando que la tension superficial no varie.

En la practica ya que el valor de (I") se da en moles / cm? en la preparacion de mezclas
podemos determinar a partir de la tension superficial qué cantidad de tensoactivo se debe
adicionar para tener una emulsion estable. La ecuacion de adsorcion de Gibbs es uno de
los factores que permiten entender la estabilidad de las emulsiones. Una emulsion
presentard mayor estabilidad a medida que exista una mayor cantidad de moléculas
adsorbidas en la interfase de los liquidos puesto que aumentara el area superficial de
contacto favoreciendo la formacion de micelas lo que ayuda a que la emulsién

permanezca estable.

10
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1.4 Efectos de la curvatura en lainterfase. Ecuacién de Yung-Laplace

Sea un sistema de dos fases compuesto de una fase vapor y otra liquida aqui la energia
del Gibbs total del sistema disminuye si disminuimos el area superficial por lo que para
encontrarse en un estado de menor energia las superficies tienden por naturaleza a
contraerse. La disminucion al minimo del area superficial de un liquido puede dar lugar a

la formacién de una superficie curva.

Supongamos un sistema constituido por una gota de liquido (fase « ) dentro de otra (fase

£), como sucede en las emulsiones (Fig. 1.4) la gota tendera a formar una esfera para
disminuir su radio r hasta que el trabajo infinitesimal generado por la superficie en una

variacion infinitesimal del radio dr , sea igual al trabajo de compresion, es decir:

c”da=(P*-P")aV [16]

Fig.1.4 Se muestra un sistema formado por una
gota de liquido (fase &) dentro de otra (fase ﬂ ).

Si el radio r es positivo la presion ( p*) dentro de
la gota serd mayor que fuera de ella ( p”)

Siendo da y dV las variaciones de area de superficie y volumen respectivamente

producidas por la variacién de r (dr) y (P*—P?)=AP la diferencia de presiones en

ambas fases.

11
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Como da=8zrdr y dV =4zr%dr, la igualdad anterior queda:

o8xrdr = AP4zr?dr
O bien:

AP=" [17]

La expresién [17] se conoce como la Ecuacién de Young- Laplace, con ésta, se deduce
que la presion dentro de una superficie convexa o con radio positivo, es mayor que fuera
de ella, siendo la diferencia mas importante entre menor sea el radio, si la tension

interfacial y el radio son positivos, también serd positivo AP, es decir, se cumple que

P“ ser4 mayor que P”, con lo que la presién dentro de la gota ser4 mayor que fuera de

ella.

o\ o )
O 9
O

v

Fig. 1.5. Fenémeno de coalescencia

La Fig. 1.5 muestra como las gotas pequefias en contacto se combinan para formar gotas
de mayor tamafio lo que ocasiona que la emulsion finalmente se separe en dos fases este
fendmeno es conocido como coalescencia y es provocado por la diferencia de presion
entre una gota pequefa y una grande. Dado que la gota pequefia tiene una mayor presion
al acercarla a una grande se unira a ella formando gotas cada vez mas grandes lo que da
como resultado la separacion de las emulsiones. Tomando en cuenta esto, para que una
emulsién permanezca estable es indispensable tener tamafios de gota similares asi la

diferencia de presion sera minima y se evitara la coalescencia.

12
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CAPITULO II
BALANCE HIDROFILICO-LIPOFILICO.

Con el aumento del numero de emulsionantes disponibles en particular los no iénicos, la
seleccidon de emulsionantes para un producto en esencia es una prueba de ensayo y
error. Cuando se elabora una emulsién, se presenta la oportunidad de elegir entre cientos
de agentes tensoactivos, de los cuales solo se puede seleccionar uno o dos, que tienen

como meta lograr una emulsion del tipo deseado ademas de estable.

Para minimizar el tiempo en la seleccién del tensoactivo, alrededor de 1940 se ide6 una
forma légica de seleccionar dichos materiales para una aplicaciébn que consiste en un
sistema numeérico para clasificacién de propiedades de emulsificacion, el cual nos permite
eliminar un gran numero de tensoactivos antes de comenzar con los ensayos
experimentales. Esta basado en el equilibrio entre las porciones hidrdfilas y lipéfilas de la
molécula de tensoactivo y es denominado “sistema HLB” (del inglés Hydrophile—Lipophile

Balance) o Balance Hidrofilo Lipofilo.

El sistema HLB asigna un numero al ingrediente o combinacion de ingredientes que se
desean emulsificar, después se selecciona un emulsificante o0 mezcla de ellos que tengan
el mismo numero. Dado que en la practica este principio resulta complicado antes de
poder usar el sistema HLB, se debe establecer algun tipo de evaluacion de una emulsion
“satisfactoria” que lleve a descartar inmediatamente ciertos grupos o tipos de

emulsificantes.

2.1 Definicién del nimero de HLB

En el sistema de HLB, a cada tensoactivo se le ha asignado un valor numérico conocido
como numero de HLB, que es una expresién de su Balance Hidrofilo- Lipdfilo o bien, el
balance del tamafio y fuerza de los grupos hidréfilos (afinidad al agua o polares) y los
lipdfilos (afinidad al aceite o no polares) ya que todos los emulsificantes consisten de una

molécula que combina ambos grupos hidrofilos vy lipdfilos.
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Un emulsificante que tiene caracter lipdfilo presenta un numero de HLB bajo (menos de 9)
y uno que es hidrofilo presentara un nimero de HLB alto (mayor de 11). Aquellos con
valor entre 9 y 11 son intermedios, el HLB de un tensoactivo o mezcla de ellos es una
excelente indicacion de lo que hara, es decir, si formara una emulsion aceite en agua
(Ac/Ag) o una agua en aceite (Ag/Ac), es también indicacion de la eficiencia de otros

emulsificantes quimicamente relacionados.

Cuando se clasifican los tensoactivos considerando su estructura, cada clase cubre un
segmento de la escala HLB vy la eficiencia de estas clases difiere, por lo tanto, el HLB no
es una indicacién de la eficiencia de una clase sobre otra. Esta “eficiencia de clase”
parece estar mas relacionada con la estructura quimica (esto es si el material es un jabon,
un éster parcial, éster completo, o si el grupo lipéfilo esta saturado etc.) y con la del

material que va ser emulsificado.

2.2 Solubilidad y HLB

Se sabe que el niumero de HLB de un tensoactivo esta directamente relacionado con su
solubilidad, puesto que si tiene un HLB bajo tenderé a ser oleo-soluble por el contrario si
presenta un valor alto tenderd a ser hidrosoluble, aunque dos tensoactivos pueden tener

el mismo HLB y demostrar diferentes caracteristicas de solubilidad.

También se puede relacionar la solubilidad del tensoactivo con su comportamiento. Por
ejemplo se usan tensoactivos “acuo-solubles” para hacer una emulsion Ac/Ag, solubilizar
aceites, 0 para obtener accion detergente. En otras palabras se usa cuando se requiere
que el producto final presente caracteristicas acuosas y sea rapidamente diluible en agua.
Por el contrario, si se desea hacer una emulsién Ag /Ac, incorporar materiales acuo-
solubles en aceites o producir algun otro sistema de emulsién no acuoso se elegira un
emulsificante 6leo-soluble. ElI HLB de los tensoactivos esta relacionado con su solubilidad

en agua como se muestra en la Fig. 2.1.
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# HLB DISPERSABILIDAD
1-4 Mo dispersable en agua
3-h Dispersian pohre
B-B Oispersian lechosa despues de agitacion

vigorosa
g-10 Dispersian lechosa estable
10-13 Dispersian trasldcida clara
Mayar de 13 Solucion clara

Fig. 2.1. Aproximacion del nimero de HBL por solubilidad en agua.

Los tensoactivos se clasifican en base al nimero de HLB que presentan, éste nimero
también se relaciona con sus propiedades y usos (véase Fig. 2.2). Estas correlaciones
estdn basadas en la experiencia y son sorprendentemente exactas, aunque se han
encontrado ciertas excepciones. Por ejemplo, se han encontrado excelentes detergentes

entre los valores HLB de 11y 13.

NMumero de HLB Comportamiento
4B Emulsificantes AgiAc
T -4 Anentes penetrantes o
Humectantes
g-148 Emulsificantes AciAg
13 -15 Detergentes
10 -18 solubilizantes

Fig. 2.2. Relacién entre el nimero de HLB y su comportamiento en solucion.
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CAPITULO 1lI
TENSOACTIVOS

Los tensoactivos son moléculas formadas por una parte hidrofilica, con afinidad hacia
medios polares como el agua y una hidrofébica, con afinidad por medios no polares o con
cadenas hidrocarbonadas. La parte hidrofilica de la molécula es en general un grupo
oxigenado, mientras la parte hidrofébica generalmente consta de cadenas o anillos

hidrocarbonados o una mezcla de ambos (ver Fig.3.1).

Grupo
Polar

Grupo
no Polar

Fig. 3.1 Representacion de una molécula de tensoactivo

La orientacion energética mas favorable para estas moléculas es la superficie o la
interfase, en caso de que se agreguen a una mezcla de dos liquidos inmiscibles, cada
parte de las moléculas se orienta hacia el ambiente con el que tienen mayor afinidad
formando monocapas orientadas en la interfase, por tal razén, presentan concentraciones

mas altas en las interfases que en el seno de la solucion.

Los tensoactivos forman una clase Unica de compuestos quimicos, que pueden alterar
radicalmente las propiedades interfaciales o de superficie de los materiales a los cuales
se adicionan mediante el fendmeno de adsorcion al disminuir la energia de superficie por
lo cual una de sus principales funciones es como agente emulsificante. También tienen la
capacidad de autoasociarse y solubilizarse en micelas a una concentracidn caracteristica.
Debido a estas propiedades estas moléculas tienen un amplio campo de aplicacion ya
que pueden utilizarse como detergentes, espumantes, emulsificantes, solubilizantes vy

dispersantes entre otros.
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3.1 Clasificacion de los tensoactivos

Los tensoactivos se han clasificado basdndose en su uso, sus propiedades fisicas o su

estructura quimica. Por el poder de disociacion en solucion acuosa se pueden definir dos

grandes grupos iénicos (aniénicos, catidnicos y anfoteros) y no iénicos.

3.1.1 Tensoactivos i6nicos.

a)

b)

Anidnicos. En solucién se ionizan, al hacerlo la molécula lleva una carga negativa
cuando se dispersa o se disuelve en agua. Estan constituidos por una cadena
alquilica lineal o ramificada que va de 10 a 14 atomos de carbono, en el extremo
polar de la molécula se encuentra el anién. Los subgrupos principales de este tipo
de compuestos son los carboxilatos alcalinos o jabones, sulfatos, sulfonatos y en
menor grado los fosfatos. Este grupo es ampliamente usado debido a que sus
principales aplicaciones son de limpieza y detergencia. La variedad de los
tensoactivos aniénicos se debe a que muchos grupos hidrofébicos pueden ser
modificados por la adicion de especies anibnicas.

Catidnicos. Este tipo de tensoactivos en solucién pueden ionizarse para producir
un ién positivo. En general son compuestos cuaternarios de amonio 0 una amina
grasa en medio acido. Juegan un papel importante como agentes antisépticos
fungicidas y germicidas. Como regla general éstos no pueden ser usados junto
con tensoactivos de tipo anionico ya que interactian y forman sales insolubles en
agua. Son ampliamente absorbidos por cargas negativas presentes en la piel,
cabello, cristales, ceramicas, arcillas y muchos tipos de microorganismos lo que
les da su importancia comercial. Los subgrupos mas importantes son las sales de
aminay compuestos cuaternarios de amonio.

Anféteros. Estos tensoactivos pueden adquirir cargas tanto negativas como
positivas. Su uso es limitado ya que son dependientes del pH del medio en el cual
se adicionan. En pH altos se muestran como anidnicos, en pH neutro presentan
propiedades anidnicas y catidnicas y finalmente en pH bajo muestran propiedades
catiénicas. Son utilizados en productos para el cabello y la piel, asi como para la
elaboracion de detergentes suaves. Los subgrupos mas importantes son las

betainas y sulfobetainas asi como los derivados de imidazolina.
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En la siguiente tabla se muestran algunas de las estructuras quimicas caracteristicas de

los tensoactivos iénicos utilizados cominmente:

Clase Ejemplo Estructura

Anidnicos Estearato de Sodio
CH3(CH2);,COO Na*

Dodecil sulfato de Sodio
CH3(CH2)11804_Na+

Catiénicos Hidrocloruro de lauril
amina CH3(CHy)1:NH3"CI
Cloruro de dodecil trimetil
amonio C12H25N+(CH3)3C|_
Anféteros Dodecil betaina
C12H2sN+(CH3),CH,COO™

Laurilamidopropil betaina
C11H23CONH(CH,)sN*(CHs),CH,COO™

Tabla 3.1 Estructuras de tensoactivos ionicos.

3.1.2 Tensoactivos no-iénicos

En esta clase de tensoactivos las moléculas no se ionizan en solucion, dicha
caracteristica les otorga un amplio campo de aplicacién en la industria. Una de las
ventajas de su uso es que presentan una menor sensibilidad a la presencia de electrolitos
en el sistema asi como una reduccion del efecto del pH, quiza la caracteristica mas
importante que presentan es el cambio en su solubilidad con la influencia de la
temperatura. Se clasifican en términos del tipo de enlace que se forma entre el grupo

hidrofébico y el grupo hidrofilico.

a) Eteres no iénicos.
En esta clase se encuentran los compuestos formados por la reaccion de una sustancia
hodrofébica que contiene un grupo hidroxilo, por ejemplo, un alcohol o un fenol con un

oxido de etileno o propileno.

18



CAPITULO lIl TENSOACTIVOS

Se caracterizan por la formacion de un enlace éter y son generalmente derivados de
polietilenglicol o propilenglicol. En la Fig.3.2 se muestra una de las reacciones en la
derivaciéon de los éteres polioxietilenados por adicion de 6xido de etileno a un alcohol
graso. Los tipos mas comunes son los alcoholes grasos etoxilados, los alcoholes
propoxilados, en los cuales se utiliza 6xido de propileno ya que puede polimerizar de

manera similar al 6xido de etileno y polimeros de ambos tipos.

~. S
O
* ROH > RO [CZH4O] H

n

Donde *R = es una cadena hidrocarbonada
ROH= molécula de alcohol graso

Fig. 3.2 Formacion de éteres grasos polioxietilenados

b) Amidas no i6nicas

Son derivados de las alquilaminas preparadas mediante la reaccion de acidos grasos o
ésteres de acidos grasos con mono o dietanolamina HN(C,H;OH), . Un método para
variar la razén hidrofilica-hidrofébica es procurando que las amidas no sustituidas
reaccionen con éxido de etileno para formar amidas etoxiladas. En la Fig.3.3 se muestra
la formacién de amidas etoxiladas que se usan principalmente en productos de limpieza

para la piel y el cabello.

RCONH, > RCONH[CzH4O] H

n

Fig. 3.3 Formacién de las amidas etoxiladas
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c) Esteres no ionicos.

Son usualmente derivados de &cidos grasos mediante su esterificacion con polioles
naturales o propilenglicol. Estos ésteres de acidos grasos son relativamente estables bajo
condiciones neutrales pero pueden hidrolizarse en medios &cidos o alcalinos. Al esterificar
un acido graso con un grupo hidrofilico que contenga un radical hidroxilo se produce una
clase de tensoactivos no i6nicos importantes por su baja toxicidad denominados ésteres
de acidos grasos del sorbitan (Span ®) obtenidos al reaccionar el sorbitol y un &cido
graso. El sorbitAn es obtenido del sorbitol mediante la deshidratacion y puede ser
esterificado con moléculas de acidos grasos. Los monoésteres son los mas importantes,
utilizados principalmente en preparaciones farmacéuticas y tépicas asi como en los
alimentos. Segun el grado de esterificacion y el tipo de acido graso utilizado se obtiene
toda una serie de tensoactivos lipofilicos, a través de la reaccion de estos compuestos
con oxido de etileno se aumenta la hidrofilicidad. Al condensar un cierto nUmero de
grupos de oOxido de etileno sobre los grupos hidroxilos para después esterificar los
correspondientes polietoxialcoholes se obtiene ésteres polioxietilenados de acidos grasos
del sorbitan (Tween ® ).

Para que se pueda utilizar la molécula del sorbitol en este tipo de tensoactivos es
necesario deshidratarla y asi obtener el sorbitan, en el mercado existen tensoactivos que
utilizan la molécula de sorbitol sin deshidratar, se denominan ésteres etoxilados estos, de
igual manera tienen baja toxicidad y pueden utilizarse también en diversos procesos

industriales.

Cuando polimerizamos con 6xido de etileno para formar polieteres, el producto obtenido
comunmente se conoce como polietilenglicol (PEG) o polioxietileno (POE), los derivados
de PEG son normalmente identificados como etoxilados o compuestos polietoxilados. El
uso del 6xido de etileno para la manufactura de tensoactivos ha resultado en materiales
con inusuales propiedades y estabilidades, los monoésteres de &acidos grasos de
polietilenglicol son normalmente preparados por la polimerizacion catalizada de 6xido de
etileno en presencia de un acido graso, Una cadena base de polietilenglicol puede

reaccionar con 2 o mas de 100 moléculas de 6xido de etileno.
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De entre todos los tensoactivos los PEG son de los mas numerosos e importantes y

presentan la siguiente férmula general:

RX(CH,CH,0),H

Donde R es un tipico grupo hidrofobico, pero puede ser un polieter hidrofébico tal como el
polioxipropileno y x es O, N o cualquier otro grupo capaz de enlazar la cadena de POE,
en la mayoria de los casos es el numero de unidades de 6xido de etileno en el grupo
hidréfilo que puede ser entre 5 0 6 el que varia para impartir suficiente solubilidad en
agua. Algunos de los efectos especificos de las variables (R, X, n) son de manera general

los siguientes:

¢ La solubilidad en agua aumenta al aumentar el nimero de grupos de 6xido de
etileno.

e La tensién superficial de soluciones acuosas de materiales desciende
regularmente sobre el mismo rango de composicion.

e La tension superficial entre soluciones acuosas e hidrocarburos presenta un
maximo en una n aproximadamente de 5y disminuye a partir de alli.

e La formacion de espuma presenta un maximo en n=5y es relativamente constante
a partir de este punto.

e Otras caracteristicas importantes tecnolégicamente como la detergencia también

se encuentran al variar la cantidad de grupos de 6xido de etileno en la molécula.

3.2 Comportamiento de los tensoactivos no idnicos etoxilados en agua.

Los tensoactivos no ionicos etoxilados presentan propiedades Unicas en solucion con la
influencia de la temperatura. A temperatura ambiente los grupos hidréfilos de los
tensoactivos forman puentes de hidrégeno con el agua. Al contacto con el agua las colas
hidrofobas tratan de escapar del ambiente acuoso jalando las moléculas del tensoactivo a

la superficie.
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La acumulacion de estas moléculas en la superficie del agua lleva a una disminucion de la
tension superficial en la solucién, si aumentamos la concentracion de tensoactivo
eventualmente la superficie quedara completamente cubierta por una monocapa de
tensoactivo hasta llegar a la llamada concentracion micelar critica, donde las moléculas
de tensoactivo comienzan a asociarse en micelas en el seno de la solucion. Esas micelas
son agregados esféricos con un numero entre 50 y 100 moléculas por micela. En estos
agregados las cabezas hidrofilicas se orientan hacia el ambiente acuoso protegiendo las

colas hidrofébicas en el interior de la micela.

3.2.1 Punto de critico de solubilidad inferior (PCSI)

Si aumentamos la temperatura de una mezcla tensoactivo no iénico etoxilado-agua los
puentes de hidrégeno entre los grupos hidréfilos de la molécula y el agua se rompen, esto
disminuye la solubilidad del tensoactivo en agua, por tal razén a elevadas temperaturas
las soluciones acuosas de tensoactivos no-idnicos se separan en dos fases liquidas una
que es rica en agua y otra rica en tensoactivo, si aumentamos la temperatura a un punto
cercano a la ebullicion el agua y el tensoactivo se hacen completamente miscibles

nuevamente.

Regidon de dos fases

<€ A

Temperatura [K]

Region de una fase

Composicion
Fig. 3.4 Comportamiento caracteristico de los tensoactivos no iénicos etoxilados en agua.
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Por ejemplo; en las soluciones acuosas de los polimeros de Oxido de etileno de bajo
peso molecular, como los tensoactivos etoxilados, al aumentar la temperatura del medio
la solubilidad disminuye por la deshidratacion de las cadenas de oOxido de etileno, el
aumento de la energia cinética de las moléculas del agua provoca el rompimiento de los
puentes de hidrogeno formados con las moléculas de 6xido de etileno, lo que da como
resultado una disminucion de la solubilidad del tensoactivo en el agua hasta la formacion
de dos fases. La temperatura minima a la cual se observa el cambio de solubilidad a una
determinada concentracion (véase Fig. 3.4) se denomina punto critico de solubilidad

inferior.

3.3 Comportamiento de los tensoactivos no iénicos etoxilados en mezclas agua —

aceite.

Por experiencia se sabe que el agua y el aceite son inmiscibles lo cual se puede
solucionar adicionando un tensoactivo a la mezcla para lograr su miscibilidad, si este es
un tensoactivo no ionico de tipo etoxilado a temperatura ambiente los grupos hidrofilicos
unidos al agua por puentes de hidrégeno jalan a los grupos hidrofébicos a la fase acuosa
lo que produce una emulsién de tipo aceite en agua. Mientras elevamos la temperatura,
los puentes de hidrégeno se rompen haciendo que los grupos hidrofébicos jalen a los
hidrofilicos a la fase oleosa cambiando la distribucién de las moléculas y produciendo un

cambio en el tipo de emulsidon ahora tenemos una agua en aceite.

La Fig. 3.5 presenta un diagrama binario de fases tipico que muestra el comportamiento
de los tensoactivos no iénicos etoxilados en soluciones de agua y aceite. A bajas
temperaturas se presentan dos fases completamente separadas lo mismo ocurre a
temperaturas altas, pero en un determinado intervalo de temperaturas se tiene una region
de tres fases coexistentes, al aumentar la cantidad de tensoactivo se notara que las tres
fases coexistentes desapareceran a un determinada temperatura obteniendo un mezcla

completamente homogénea.
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En ausencia de un tensoactivo, el agua y el aceite se separan en dos fases a cualquier
temperatura entre el punto de fusién y el punto de ebullicion de la mezcla. Si
gradualmente aumentamos la cantidad de tensoactivo se encontrara que a temperatura
ambiente la mezcla se separa en dos fases liquidas con el tensoactivo disuelto
principalmente en la fase acuosa, mientras aumentamos la temperatura la fase acuosa se
separa en dos formando la regidén de tres fases que se observa (véase Fig. 3.5) una de
ellas rica en agua otra rica en tensoactivo y la tercera rica en aceite que permanecera en

la superficie.

Mientras se aumenta gradualmente la temperatura, la fase rica en tensoactivo se combina
con la fase rica en agua hasta que se observan nuevamente dos fases solo que en este
caso el tensoactivo esta principalmente disuelto en la fase oleosa. Si tomamos esa
temperatura como base y ahora aumentamos gradualmente la concentraron del
tensoactivo observaremos que la regién de tres fases primero se extiende y después se

comprime hasta desaparecer y formar una sola fase uniforme. Esta temperatura se

muestra en la grafica como T que se toma como medida de eficiencia de un tensoactivo
ya que entre menor sea el % en peso del tensoactivo en el que se encuentre el promedio

de T es mas eficiente el mismo.

Otra propiedad importante de esta region de tres fases es que la maxima solubilidad

entre el agua y el aceite es combinada con un minimo en la tensién interfacial. La

temperatura en la que el tensoactivo cambia de ser hidrofilico a oleofilico es T vy

depende de la naturaleza quimica tanto del aceite como del tensoactivo.
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100
1g

=

=

TEMPERATURA(*C})

28 H,0taceite =11

COMPOSICION (% EH PESO DEL TENSOACTIVO) =

Fig. 3.5 Diagrama binario de fase (agua-tensoactivo-aceite) para cantidades de agua y
aceite iguales variando el % en peso del tensoactivo no ionico a la izquierda se tienen
regiones de dos fases (2¢) con una region de tres fases a temperaturas intermedias (3¢ )

a la izquierda se observa una region de solucion homogénea (1¢ ). (ref.15)

Se han logrado definir tres reglas generales que permiten la prediccion de la temperatura
a la cual se encontrara la region de tres fases y por lo tanto la eficiencia del tensoactivo
éstas son:

1. Si es mas fuerte el grupo oleofilico en comparacion con el grupo hidrofilico la
temperatura media de la region de tres fases sera menor.

2. La fuerza del grupo oleofilico depende de la cantidad de carbonos en la cadena
entre mayor sea le es mas dificil jalar la cabeza hidrofilica al aceite y por lo tanto
mayor serd la temperatura media de la region de tres fases.

3. La adicion de un electrolito inorganico como el NaCl disminuye la temperatura
media, ya que hace al grupo hidrofilico méas débil presumiblemente por la

competencia entre los iones con la cabeza hidrofilica por los enlaces con el agua.
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3.4 Temperatura de inversién de fases y método TIF.

Es evidente que la temperatura puede jugar un papel importante en la determinacion de la
actividad superficial de un tensoactivo sobre todo si es de tipo no-idnico etoxilado, ya que
la hidratacion es su principal mecanismo de solubilizacion. La importancia de los efectos
de la temperatura en las propiedades de los tensoactivos como la solubilidad o punto de
enturbiamiento en solucion condujo a la utilizacibn de esta propiedad como una
herramienta para predecir la actividad de estos materiales en las emulsiones. El punto de
enturbiamiento se entiende como la temperatura, o intervalo de temperatura, en el cual un
tensoactivo pierde solubilidad en agua lo que se refleja en la formacion y estabilizacion de

la emulsién a la cual se le adicion6.

Este fendmeno, da como resultado una “inversiéon” en el papel que juega el tensoactivo en
términos del tipo de emulsion, a bajas temperaturas el tensoactivo se comporta como un
emulsificante aceite en agua mientras que a temperaturas por encima del punto de
enturbiamiento se convertira en un emulsificante agua en aceite. En el contexto de
tecnologia de las emulsiones el fendbmeno del punto de enturbiamiento se conoce como
temperatura de inversibn de fases del tensoactivo o TIF. Se propone como una
aproximacion cuantitativa para la evaluacion del tensoactivo en sistemas de emulsion. En
efecto el TIF no es una caracteristica de un tensoactivo, mas bien una caracteristica de

todo el sistema de emulsion.

Los cambios en la temperatura afectan no solo la solubilidad y la actividad de superficie
sino también el numero de HLB de los tensoactivos. Estudios recientes han demostrado
que existe una correlacion casi lineal del numero de HLB y la TIF, en esencia, un alto
valor en el HLB ya sea de un solo tensoactivo o en el niumero total de una mezcla de
tensoactivos presentara una TIF alta. Es importante mencionar que este efecto de la
temperatura en los tensoactivos no iénicos difiere para otro tipo de tensoactivos, por

ejemplo, para los de tipo i6nico este efecto es relativamente menor.
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CAPITULO IV
EMULSIONES

4.1 Sistemas dispersos

Los sistemas dispersos son resultado del rompimiento de una superficie en particulas
pequefias que quedan esparcidas en el medio que las rodea. Las particulas forman la
fase dispersa y el medio en el cual se encuentran se conoce como de dispersion o fase
continua. Se dice que estas particulas se encuentran en estado coloidal; que es el estado
que cualquier materia puede presentar cuando se encuentra fragmentado y disperso en

un medio conservando su identidad.

La fase dispersa en los sistemas coloidales puede estar formada por particulas solidas,
gotas o burbujas, estas presentan una dimension entre 1 y 1000 nm, el medio dispersante
o fase continua puede ser una gas, un liquido o un sélido esto depende del sistema que

se desea obtener.

En la quimica clasica encontramos particulas microscopicas de tamafios atdmicos o
masas molares de menos de 1000g/mol, mientras que las particulas de tamafio
macroscépico entran en la fisica clasica que pueden entenderse en términos de fisica
mecanica, ubicadas entre estos dos extremos encontramos a los sistemas coloidales con
tamafos de particula muy pequefios pero con grandes areas superficiales, esto hace que
sus propiedades de superficie sean importantes y presenten propiedades fisicas unicas.
Estas particulas tienen la propiedad de llevar miles de cargas eléctricas lo que hace que
una regla para las especies coloidales sea la disociacibn completa, esta gran fuerza
eléctrica puede influenciar también las acciones de las especies vecinas. Debido a que los
sistemas coloidales tienen un &rea superficial grande las propiedades de las interfaces se
ven ampliamente influenciadas por distintos factores como la temperatura, presion y

composicion de los mismos.
Para poder entender los sistemas coloidales es importante separarlos en dos grupos

principales: las dispersiones coloidales liofébicas que son termodinamicamente inestables

y las liofilicas que son termodinamicamente estables.
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Algunos ejemplos de dispersiones coloidales liofébicas son las emulsiones y espumas,
mientras que las soluciones de proteinas y virus se consideran dispersiones coloidales
liofilicas. En este trabajo el término liofilico y liofobico o esencialmente hidrofilico se
utilizara para caracterizar a las superficies mas que a las dispersiones coloidales. En la

Tabla 4.1 encontramos algunos ejemplos de dispersiones coloidales.

Fase dispersa Medio de dispersion o Nombre
fase continua

Liquido Gas Aerosol liquido

Sdlido Gas Aerosol sélido
Gas Liquido Espuma

Liquido Liquido Emulsion

Sdlido Liquido Suspension
Gas Sdlido Espumas sélidas

Liquido Sdlido Gel

Sdélido Sdlido Suspension soélida

Tabla 4.1. Tipos de dispersiones coloidales

Una de las razones de la importancia de los sistemas coloidales es que aparecen en una

gran variedad de disciplinas practicas,

productos y procesos.

En

encontramos los distintos campos de aplicacion de estos sistemas:

la Tabla 4.2

Campo de Espumas Emulsiones Suspensiones
aplicaciéon
Alimentos Champagne, refrescos Leche, mantequilla, Jaleas , chocolate para

y cerveza, merengues,
crema batida.

crema, mayonesa,
gueso, crema de
whiskey y salsas.

beber, bebidas
semicongeladas , helado
entre otros

Fabricacion y ciencia de
los materiales

Detergentes en
espuma.

Asfalto y pintura de
latex.

Suspensiones de tinta,
gel y pintura

Biologia y medicina

Espumas
anticonceptivas y
gastrointestinales.

Solubilizacién de
vitaminas y productos
hormonales asi como

distintos medicamentos
para su uso topico.

Jarabes, soluciones
parenterales, asi como
suspensiones de
proteinas y virus.

Hogar y productos de
cuidado personal

Shampoo, burbujas
para bafio, espumas
limpiadoras, Mousse
para cabello, cremas de
afeitar.

Cremas y lociones para
el cuerpo y cara
ademés de cremas para
peinar.

Lociones exfoliantes y
mascarillas limpiadoras.

Tabla 4.2. Algunos campos de aplicacion de las dispersiones coloidales
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4.2 Definicion de emulsion.

Es bien conocido, que el agua y el aceite son liquidos insolubles entre si, estos pueden
adquirir mutua solubilidad al agregar en la mezcla un compuesto anfifilico también
conocido como tensoactivo. Si mezclamos cierta cantidad de agua aceite y tensoactivo
obtenemos una emulsion. En la literatura encontramos diversas definiciones que explican

de forma general que es una emulsién a continuacion se exponen algunas de ellas:

Una emulsibn es una preparacidbn heterogénea
compuesta por dos liquidos inmiscibles, por convencion
descritos como aceite y agua, uno de los cuales es fragmentado
en finas gotas y dispersado uniformemente en el otro. (ref. 6)

La emulsion es un sistema disperso que contiene por lo
menos dos fases liquidas no miscibles, éstas son
termodinamicamente inestables. (ref.7)

Las emulsiones son un ejemplo de coloides
metaestables, compuestas por dos fluidos inmiscibles, uno
dispersado en el otro en presencia de un agente de superficie
activa o tensoactivo. (ref.8)

En el ambito farmacéutico ademéas tenemos las definiciones de las farmacopeas por

ejemplo, en México la FEUM 82 Edicidn las define de la siguiente forma:

Una emulsion es un sistema heterogéneo generalmente
constituido de dos liquidos no miscibles entre si en el que la
fase dispersa estd compuesta de pequefios glébulos
distribuidos en el vehiculo en el cual son inmiscibles. La fase
dispersa se conoce también como interna y el medio de

dispersién se conoce como fase externa o continua. (ref.9)
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Teniendo en cuenta las definiciones anteriores consideremos a las emulsiones como
dispersiones coloidales compuestas por dos liquidos inmiscibles uno de ellos
fragmentado en pequefios globulos para formar la fase dispersa o interna, convirtiendo al
otro en la fase externa o continua, ya que estos liquidos son inmiscibles es necesario
adicionar a la mezcla un tercer componente conocido como tensoactivo, son sistemas
termodinamicamente inestables debido al exceso de energia libre asociada a la
superficie, la mayoria de las emulsiones convencionales presentan particulas dispersas
de diametro variable entre 0.1 y 100um. En este tipo de dispersiones uno de los liquidos
es acuoso mientras el otro presenta largas cadenas hidrocarbonadas generalmente es un

aceite.

Una emulsién presenta comportamientos clasicos de coloides termodinamicamente
inestables, como resultado de la interaccién de las gotas estos sistemas coloidales
presentan movimiento browniano, ademas de transiciones de fase reversibles e
irreversibles. En caso de que se presente una transicion irreversible la emulsién se
separara. Las emulsiones altamente concentradas o diluidas presentan diferentes
dindmicas internas y propiedades mecénicas. Cuando la emulsion es diluida las gotas de
la fase interna son agitadas por el movimiento browniano y la emulsién se comporta como
un fluido viscoso newtoniano. Por el contrario cuando esta concentrada, la dinamica

interna se restringe y se comporta como solido visco-elastico.

4.3 Tipos de emulsion.

De acuerdo a la naturaleza del liquido que forma la fase continua podemos clasificarlas
en dos tipos, emulsiones aceite en agua (Ac/Ag) para gotas de aceite dispersadas en
agua y Agua en Aceite (Ag/Ac) para gotas de agua dispersadas en aceite. Para mayor
facilidad distinguiremos a las emulsiones por su escritura en inglés para las aceite en

agua utilizaremos (O/W) y para las que son agua en aceite usaremos (W/O).

30



CAPITULO IV EMULSIONES

Aceite en Agua (o/w) Agua en Aceite (w/0)

Fig. 4.1. Comparacion entre los dos tipos de emulsiones simples.

En la practica no siempre se presentan situaciones sencillas como las que se muestran en
la Fig. 4.1, podemos encontrar emulsiones dobles, esto es, emulsiones de tipo aceite en
agua en aceite (o/w/0) estas contienen gotas de aceite dispersas en medios acuosos que
estdn a su vez en dispersas en aceite, también existen de tipo agua en aceite en agua
(w/o/w) en esta se tienen gotas de agua dispersas en un medio oleoso que a su vez estan
dispersas en medios acuosos (véase Fig. 4.2). Las gotas en las emulsiones dobles
pueden ser grandes, de decenas de um, en algunos casos pueden contener decenas de

gotas en la dltima fase interna.

(o/wlo) (w/o/w)

Fig. 4.2. Diferentes tipos de emulsiones dobles o mdltiples.

El tipo de emulsion que se forme depende de diversos factores por ejemplo, si los
volimenes de cada una de las fases es muy grande o muy pequefio, generalmente el
volumen en menor cantidad es el que forma la fase dispersa; si se tiene volimenes
similares de la fase oleosa y la acuosa otros factores determinan el tipo de emulsion que

se obtiene.
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Es importante conocer el tipo de emulsién que se ha preparado o con la que se esta
tratando, dado que esto puede afectar sus propiedades y rendimiento. Existen cuatro
métodos que en la practica ayudan a determinar que tipo de emulsién se ha obtenido,

algunos de ellos son sencillos y rapidos de realizar:

e Prueba de dilucién. En este caso partimos del hecho de que una emulsién
aceite en agua (o/w) puede diluirse con agua y una agua en aceite(w/0) en
aceite, esto es, cuando se adiciona el liquido que compone la fase interna,
éste no se incorpora a la emulsién y la separacion se hace evidente.

e Prueba de solubilidad de un colorante. Este método se basa en que un
colorante soluble en aceite se disolverd en la fase oleosa de la emulsion,
mientras que uno soluble en agua lo hara en la fase acuosa. Por ejemplo, si
el examen microscopico demuestra que un colorante soluble en agua ha sido
captado por la fase continua estamos en presencia de una emulsion aceite
en agua(o/w).

e Prueba de papel filtro. Esta se basa en la capacidad de la fase continua de
mojar el papel filtro en que se coloca una gota, si tenemos una emulsién
aceite en agua (o/w) presentara una area mojada grande, en caso de que
sea una emulsibn agua en aceite(w/0) se tendra una area mojada mas
pequeia.

e Prueba de conductividad. Esta prueba se basa en la capacidad del agua
para conducir la corriente eléctrica, por lo tanto si una emulsién es de tipo
(o/w) la capacidad de medio para conducir la corriente eléctrica sera mayor

gue para una emulsion de tipo (w/o).
Desafortunadamente, los métodos disponibles, en ocasiones, pueden dar resultados

incorrectos por lo que el tipo de emulsibn determinado por un método debe ser

confirmado por otro.
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4.4 Estabilidad de Emulsiones.

Una emulsion en la cual las gotas dispersadas mantienen sus caracteristicas iniciales y
ademas permanecen uniformemente distribuidas dentro de la fase continua por un tiempo
previamente determinado se considera estable, este uno de los criterios que debe
satisfacer una emulsion bien preparada y puede ser quizas el mas importante ya que sin
esta estabilidad fisica se pueden volver a formar rapidamente dos fases separadas. Estos
coloides no deben presentar cambios de fase o contaminacion microbiana durante el
tiempo que permanezcan almacenados, deben mantener buen aspecto y consistencia
ademas de que la estabilidad quimica de los diferentes componentes debe ser objeto de
cierta atencion. Inestabilidades quimicas tales como rancidez en aceites naturales debida
a la oxidacion por el oxigeno, despolimerizacién de los emulsificantes macromoleculares
por hidrdélisis o la degradacién microbiana pueden ser minimizados por la adicion de

antioxidantes y conservadores.

Otras pueden involucrar interacciones entre el producto a emulsificar y los excipientes de
la emulsion o de los excipientes con ellos mismos éstas pueden dar lugar a
inestabilidades fisicas ya que si estas interacciones involucran al emulsificante pueden
cambiar sus propiedades y provocar la separacion de fases. Existen tres fenébmenos
relacionados con la inestabilidad fisica; los movimientos ascendentes o descendentes de
las pequefias gotas dispersas en relacion con la fase continua, denominados formacion
de crema o sedimentacion respectivamente, la agregacion y la posible coalescencia de
las pequefias gotas dispersas para formar nuevamente dos fases separadas y la inversion
en la cual una emulsién aceite en agua se transforma en agua en aceite. A continuacién
se presenta una explicacion detallada de las caracteristicas de estos y otros fenémenos

relacionados con la inestabilidad fisica:

Cremado y sedimentacion. Es el resultado de una diferencia de densidad entre la fase
dispersa y la fase continua. El cremado es el movimiento hacia arriba de las gotitas
dispersas respecto a la fase continua, mientras que la sedimentacion, es el proceso
inverso es el desplazamiento de las particulas hacia abajo. En ambos casos se producen

dos capas separadas que tienen diferentes concentraciones de la fase continua.

33



CAPITULO IV EMULSIONES

En cualquier emulsion tienen lugar uno u otro de estos procesos segun las densidades de
las fases dispersa y continua, aunque en cualquiera de los dos casos no necesariamente

dan como resultado la ruptura de la emulsion

Agregacién o floculacion. En este caso las pequefias gotas dispersas se agrupan pero
no se fusionan, generalmente la agregacion precede a la coalescencia, éste fenGmeno
hasta cierto punto es reversible ya que puede acelerar la formacién de crema o la

sedimentacion porque el agregado se comporta como una gota aislada.

Coalescencia. Esto ocurre cuando dos 0 mas pequefas gotas se fusionan para formar
una sola unidad de mayor tamafio, este fenbmeno es provocado por la diferencia de
presién que existe entre las gotas de distintos tamafios, una gota pequefia tiene una
mayor presién de vapor que disminuye a medida que aumenta el tamafio de la gota como
lo explica la ecuacion de Yung-Laplace, en consecuencia la gota pequefa es succionada
por otra de mayor tamafio, esto origina un descenso en el nimero de gotas pequefias y
finalmente la separacion de la emulsion, por la reduccion del area superficial total. En la
coalescencia las gotas originales pierden su individualidad y se convierten en parte de
nuevas gotas. Este no es el Unico mecanismo por el cual las gotas de la fase dispersa
incrementan su tamafio. En la contraccién de Ostwald el tamafio de las gotas de la fase
dispersa incrementa debido a que unas gotas grandes incrementan su tamafio a
expensas de gotas pequefias. Esto ocurre cuando las gotas pequefias de la emulsion
menores a 1um tienen altas solubilidades, hacen gotas mas grandes y por consecuencia
son termodindmicamente inestables. Para llegar al estado de equilibrio las moléculas de
estas gotas se disuelven y difunden a través de la fase continua y amplian las gotas mas

grandes.
Inversion de fases. Se dice que una emulsion se invierte cuando pasa de tipo o/w a w/o

0 viceversa esta inversion se puede producir por la adicién de un electrolito, por cambios

en la relacién fase-volumen y principalmente por la temperatura.
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Una emulsién preparada a cierta temperatura utilizando un tensoactivo de tipo no ionico
etoxilado presentara un cambio en la fase continua al aumentar la temperatura
observandose primero la separacion en dos fases a una cierta temperatura y formando
una sola fase nuevamente a otra. La Fig. 4.3 muestra algunos tipos de inestabilidades

fisicas en las emulsiones:

Inversidn de
Floculacidn Cremado fase
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de Ostwald

Fig. 4.3. Fendmenos relacionados con la inestabilidad fisica.
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CAPITULO V
MICROEMULSIONES.

Las emulsiones pueden ser cinéticamente estables por largos periodos de tiempo pero
todas al final sufren el mismo destino: la separacion de fases para alcanzar el minimo en
la energia libre interfacial. La accion de los tensoactivos, polimeros y otras sustancias
estabilizadoras adicionadas pueden cambiar el intervalo de coalescencia a periodos
extremadamente largos mediante la disminucién de las constantes de velocidad cinéticas,
pero la fuerza motriz termodindmica para minimizar el area de contacto interfacial entre
las dos fases inmiscibles permanece sin cambio. Por otro lado las microemulsiones
aparecen como composiciones termodinamicamente estables con tiempos de vida
esencialmente infinitos, por lo tanto, las emulsiones termodinAmicamente estables son
llamadas microemulsiones, esto no necesariamente es cierto puesto que este término
también se aplica de la siguiente manera: a bajas concentraciones de tensoactivo,
mezclas de agua, aceite y tensoactivo se separan en tres fases liquidas coexistentes, una
rica en agua, otra rica en tensoactivo y la tercera rica en aceite. La fase rica en
tensoactivo se conoce como microemulsion en un sentido mas estricto y presenta un
maximo de solubilidad entre el agua y el aceite combinado con un minimo de tensién
interfacial entre la fase acuosa y la oleosa, en este caso las micelas formadas son

receptoras de aceite y se hinchan provocando su gran estabilidad y aspecto fisico.

Después de observar el comportamiento de los tensoactivos en soluciones de aceite en
agua y realizar pruebas con tensoactivos idnicos buscando mayor estabilidad en las
emulsiones, el quimico Britanico Schulman realizé mezclas de tensoactivos ionicos, agua
y aceite obteniendo cristales liquidos, a esto le adiciond alcoholes de cadena corta de
ésta manera obtuvo una soluciéon turbia homogénea y estable a la que llamé

microemulsion.

Asi las microemulsiones se pueden definir como un sistema de agua, aceite y tensoactivo
que presenta una fase termodinAmicamente estable. El tensoactivo puede ser puro, una
mezcla 0 combinado con un co-tensoactivo que puede ser, alcoholes de cadena corta

como el butanol o pentanaol.
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Presentan normalmente un tamafio de particula de 100nm o menos, muchas de las gotas
dispersas que la forman tienen tamafos ligeramente mas grandes que los sistemas
micelares. Dado que estas particulas son mucho méas pequefias que lo que la longitud de
onda de la luz visible puede captar son normalmente transparentes o ligeramente
azuladas, se consideran menos viscosos que las emulsiones tradicionales, ademas tienen

la propiedad de formarse espontaneamente.

Se suelen clasificar agrupandose en tres tipos:

e Tipo I. Microemulsiones aceite en agua (o/w) en estas el aceite es
disuelto en micelas en una fase acuosa continua.

e Tipo Il. Microemulsiones agua en aceite (w/0) en las que la fase acuosa
es disuelta dentro de micelas en una fase oleosa continua.

e Tipo lll. En estas la fase acuosa y oleosa estan en equilibrio con una
tercera fase rica en tensoactivo comunmente llamada fase media o

microemulsion.

La Figura 5.1 representa un diagrama de fase hipotético con representaciones de las
estructuras que suelen aparecer en las microemulsiones. Podemos observar que a altas
concentraciones de agua las microemulsiones estan formadas por pequefias gotas de
aceite dispersadas en agua (microemulsién o/w), mientras que a bajas concentraciones
de agua ocurre lo contrario y tenemos gotas de agua dispersas en aceite (microemulsion
w/0). En cada fase las gotas de agua y aceite son separadas por una delgada pelicula de
tensoactivo. En sistemas que tienen cantidades similares de agua y aceite se forman en el
equilibrio estructuras bicontinuas en las cuales se intercalan dominios de agua y aceite de
manera compleja En este tipo de diagramas encontramos generalmente la region de
microemulsién en el centro y el tipo puede cambiar de o/w a w/o rapidamente mientras

seguimos una trayectoria horizontal a la base.
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TENSOACTIVO
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Fig.5.1 Diagrama ternario para aceite, agua y tensoactivo que muestra zonas micelares

de microemulsién asi como representaciones de las estructuras formadas.
1.1 Formacién de las microemulsiones.
Dado que estos sistemas son termodinAmicamente estables, se pueden preparar
simplemente mezclando agua, aceite, tensoactivo y cotensoactivo para después agitar la

mezcla. Una vez que se han elegido los componentes adecuados se pueden utilizar los

diagramas pseudo-ternarios para definir la extension de las regiones de microemulsion.
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Para que una microemulsion se forme espontaneamente la energia libre involucrada
cuando el area interfacial es incrementada debe ser negativa. Un requisito esencial es
que la tension interfacial entre la fase acuosa y la oleosa presente valores muy bajos que
den como resultado valores pequefios pero positivos de energia libre, mientras la
dispersién de gotas en la fase continua permite un incremento en la entropia del sistema.
Una microemulsion se forma porque la energia libre negativa cambia debido a la entropia
del sistema superando el producto positivo de la pequefia tension interfacial y la gran area
interfacial. El tipo de microemulsion que se forma depende de las propiedades del

tensoactivo, cotensoactivo y el aceite.
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CAPITULO VI
SISTEMAS TERNARIOS

Para los comportamientos de fase de sistemas que contienen tres componentes a presion
y temperatura constante, Hendrik William y Bakhuis Roozeboom idearon una técnica
diagramas de fases de tres componentes, que muestran en forma simple los
comportamientos de fase que de otra forma serian dificiles de visualizar. La composicién
se determina basandose en el hecho de que desde cualquier punto en un triangulo
equilatero, la suma de las distancias perpendiculares a cada lado es igual a la altura del
triangulo. La altura se iguala al 100% y se divide en 10 partes iguales, se forma una red
de pequefios triangulos equilateros dibujando lineas paralelas a los tres lados a través de

las 10 divisiones iguales.

Los diagramas ternarios se han empleado durante muchos afios como herramientas Utiles
en distintas areas relacionadas con la quimica, para seleccionar condiciones éptimas de
un producto haciendo que la investigacion se haga con mayor precision y en menos
tiempo. Estos diagramas permiten observar en que condiciones y composiciones ocurren
cambios en mezclas de tres componentes, por ejemplo, cambios en estado de

agregacion, comportamiento, estructura, textura, solubilizacion, entre otras caracteristicas.

Un diagrama ternario se describe como la representacion grafica del comportamiento o
cambio de una propiedad caracteristica de una mezcla de tres componentes, donde se
indica la proporcion especifica de cada componente en un punto dado a presion y

temperatura constante.

Esta representacion grafica es un esquema triangular donde cada vértice representa a un
componente puro el cual se puede identificar con una letra o bien se puede colocar el
nombre del componente. La escala que recorre cada una de las caras del triangulo indica
la relacion fraccionaria entre los componentes del correspondiente sistema binario, en
cualquier punto dentro del area del diagrama se define la proporcion de cada componente

en el sistema ternario(A-B-C).
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COMPONENTE

Sistema Binario BC
Sistema Binario CA

1.0

COMPONENTE A / 7 7 7 7 7 7 7 7 7 7— 00
0.0 0.2 0.4 06 0.8 1.0 B cowponenTe
L

Sistema Binario AB

Fig. 6.1 Representacion de un diagrama ternario

Si analizamos la Fig. 6.1 encontramos que en cada vértice se tiene el 100% de cada
componente en este caso indicado por las letras A, B, C, asi la trayectoria A— B nos
indica que el componente A disminuye en proporcién con el componente B, o mismo

ocurre para los otros dos sistemas binarios.
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CAPITULO VII
DESARROLLO EXPERIMENTAL

Durante este trabajo se estudié el diagrama de equilibrio de fases del sistema Agua-
Aceite mineral- Hexaoleato de Sorbitol Etoxilado 40 (HSE) principalmente en la region rica
en agua ya que uno de los objetivos del trabajo es el estudio de emulsiones y

microemulsiones aceite en agua en este sistema ternario.

7.1 Obtencion de las proporciones de los componentes en cada emulsion.

Si tomamos un punto en el diagrama, por ejemplo el punto en la Fig. 7.1, podemos
obtener diferentes porcentajes de cada uno de los componentes del sistema, en este caso

estos valores serian los siguientes:

70% Agua

20% HSE

10% Aceite mineral

1.0/ o

/ 7
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1.0

Agua 0 Aceite Mineral

Fig. 7.1 Modelo de un diagrama ternario de equilibrio de fases

Tomando en cuenta esta informacion y considerando que volumen total de emulsion que
se obtiene de 10mL se realiza un calculo sencillo para determinar la cantidad en mL de
cada uno de los componentes de la emulsién. Para el punto que tomamos como ejemplo
(Fig.7.1) seria HSE: 10mL X 0.2 = 2mL; Aceite mineral: 10 x 0.1= 1mL; el volumen

restante es de agua gque en este caso seria 7mL asi se obtiene el volumen final de 10 mL.

En este sistema ternario, la parte oleosa corresponde al aceite mineral, la acuosa es

agua destilada y el tensoactivo o emulsificante es el hexaoleato de sorbitol etoxilado.
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Como se explicd con anterioridad cada punta del triangulo representa el 100% de ese
componente o bien el componente puro, es por esta razén que en cada punta se coloca el
nombre del componente que se desea representar. Una vez identificados los ejes del

diagrama ternario es posible disefiar la trayectoria a seguir.

Se inicia con una mezcla de agua- Hexaoleato de Sorbitol Etoxilado este ultimo se
disminuye en proporcion con el aceite mineral, es decir, la cantidad de HSE que se quita a
la mezcla es la misma que se adiciona de aceite mineral, conservando asi la cantidad de
agua constante a lo largo de una serie asi se identifica en el diagrama la trayectoria a

seguir (veéase Fig. 7.2) ~—Trayectoria

08 LI
o X X %02
0.9/\* \ \VAVAVAVAVAVAVA

7/ 7 7 7 7 7 7 7 7 7 7 OO
Agua 00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 Aceite Mneral

Fig. 7.2. Trayectoria en el sistema ternario
7.2 Procedimiento.
El material utilizado en la preparacion de las emulsiones fue: una parrilla con agitador,

vasos de precipitados de 50mL, pipetas graduadas de 10mL, 5mL, ImL y 2mL y un

agitador magnético.

Para la realizacién de los experimentos, el primer componente es agua gquimicamente
pura que es un liquido inodoro e insipido; incoloro y transparente, presenta una densidad
de 1g/mL a 4°C.
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El segundo componente es el aceite mineral parafinico utilizado ampliamente como
solvente y como vehiculo oleoso ademas como lubricante para tabletas y moldeador de
supositorios y capsulas blandas, es una mezcla de hidrocarburos liquidos refinados
esencialmente parafinas obtenidas del petréleo. Es un liquido transparente, viscoso e
inodoro, es insoluble en agua glicerina, alcohol, cloroformo y éter de petréleo. Es miscible
en aceites volatiles y aceites combinados excepto aceite de ricino. La adicion de
pequefias cantidades de tensoactivo promueve su miscibilidad y la solubilizaciéon. Cuando
se expone es susceptible a diversas reacciones siendo la mas comun la oxidacién
(ref. 14).

El HSE o Hexaoleato de Sorbitol Etoxilado se presenta como el tercer componente del
diagrama es un tensoactivo de tipo no-idnico etoxilado, liquido viscoso amarillento,
comunmente utilizado para emulsificar grasas o aceites. Es dispersable en agua, insoluble
en propilenglicol, soluble en alcohol isopropilico, percloretileno, aceite de algodén y aceite
mineral; caracteristica que le da su uso principal. El HSE presenta un valor de HLB de
10.2, una viscosidad de 200 Cp (25 °C)(lit.), el valor de hidroxilo es de 35-55 mg KOH/g y
la densidad de 1.03 g/mL at 25 °C(lit) (ref.18)

Una vez obtenida la cantidad de cada componente en mL tomando en cuenta que el
volumen total de la mezcla es 10mL se miden los volimenes de cada uno de los
elementos de la mezcla utilizando una pipeta graduada, dependiendo el volumen que se
desea medir es la graduacion de la pipeta, el volumen de cada componente se deposita
en un vaso de precipitados de 50 mL que se mantiene en agitacion constante a
temperatura ambiente. Por las propiedades que presentan los componentes primero
adiciona el tensoactivo al aceite, para después agregar poco a poco la cantidad de agua

indicada para cada emulsion.

Una serie consiste en varias emulsiones en las que se mantiene constante la cantidad de
agua variando las proporciones de tensoactivo y aceite mineral segun sea el caso. Se
realizaron diez series disminuyendo la cantidad de agua en cinco unidades a la vez. Cada
serie tendra una cantidad distinta de experimentos a realizar. Una vez obtenidas todas las

mezclas se observan las diferentes caracteristicas en cada una de ellas.
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La primera observacion se hace al momento de su elaboracion, en esta etapa se realiza la
prueba de dilucion para comprobar que las emulsiones obtenidas sean de tipo aceite en
agua, esta prueba consiste en adicionar agua a una parte de la emulsién obtenida y aceite
a otra para observar cual de los dos liquidos se dispersa y asi saber cual es la fase
continua, si esta es agua la emulsién es de tipo aceite en agua (o/w) si se dispersa en

aceite es de tipo agua en aceite (w/o).

Después se observan las mezclas nuevamente transcurrido un mes de almacenamiento
en este momento se verifica cuantas fases presenta cada una de las mezclas y las
caracteristicas de cada una de ellas. Se observan principalmente las que se mantienen
estables o bien presentan una sola fase, y que a contra luz muestren un color ligeramente
azulado en la superficie ya que esta es una caracteristica distintiva en las
microemulsiones. Después de 6 meses de almacenamiento se realiza una tercera
observacion buscando las mismas condiciones ademas se observan las mezclas de alta

viscosidad a través de dos vidrios polarizados para verificar si presentan birrefringencia.

Una vez realizada la exploracion del diagrama en la zona rica en agua, se buscaron
zonas de microemulsion En este trabajo se explord solo una parte del diagrama de tal
manera que no se rebasara el 50 % de HSE ya que en la industria generalmente no se
utilizan cantidades tan grandes de tensoactivo. La Fig. 7.3 presenta los puntos que
corresponden a cada una de las mezclas que fueron analizadas para localizar las zonas

de emulsién y microemulsion:

0.0
Agua 00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 AceiteMineral

Fig. 7.3  Region del sistema ternario explorada
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CAPITULO VI

RESULTADOS

8.1 Diagrama de equilibrio de fases del sistema ternario agua—aceite mineral- HSE
Al iniciar el trabajo se hizo una exploracion de todas las regiones del sistema ternario
Agua-aceite mineral- Hexaoleato de Sorbitol etoxilado 40 con la finalidad de limitar las
zonas de una fase, dos fases y tres fases para localizar regiones de emulsiones estables
principalmente aceite en agua (o/w). Los resultados de esta exploracion en general

fueron los siguientes™:

@ 1Fase
HSE @ 2 Fases
00y 1o o 3Fases

ANV N RN
A'VAVMAVAVA
LN NS RRIRIN

NN RN RN,

/ / 7 . . .
Adua oo 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 AceiteMinera

Fig.8.1 Comportamiento del sistema ternario Agua Aceite mineral- HSE

! Los datos experimentales mostrados en la Fig. 8.1 fueron obtenidos por el alumno Sergio Rafael Anaya Gutiérrez para su
informe de Servicio Social.
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En la Fig. 8.1 se observan los distintos puntos del diagrama analizados indicaAndose en
cuantas fases se separaron las mezclas, el comportamiento de algunos puntos se
muestra irregular pero aun con esto se logran diferenciar tres zonas, una donde la mayor
parte de las emulsiones forman una sola fase que se presenta con puntos azules, otra
donde forman dos fases presentada con puntos rojos y una mas donde se forman tres

fases identificada con puntos verdes.

La siguiente figura presenta el diagrama ternario con las regiones observadas:

Fig. 8.2 Representacioén de las regiones de fases observadas

La Fig. 8.2 muestra que la zona donde se forman las soluciones con mayor estabilidad es
en el sistema binario Agua-HSE, mientras que en el sistema binario agua-aceite con una
minima cantidad de tensoactivo se localizan las emulsiones menos estables. En esta
region encontramos soluciones de tres fases donde se sabe que la fase inferior es
acuosa, la fase superior es oleosa y la fase central es rica en tensoactivo que se conoce

también como microemulsion.
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Este dato llevd a realizar una exploracibn mas detallada del sistema buscando
microemulsiones estables que también sean de tipo aceite en agua (o/w) por tal motivo
solo se analizo la parte rica en agua, ademéas la cantidad de tensoactivo que se utiliza
normalmente en la preparacion de emulsiones es menor de 50% de volumen total de la
mezcla.

8.2 Diagramas de equilibrio de fases de laregion rica en agua.

La Fig. 8.3 se presenta el diagrama parcial de la regién rica en agua donde:

0.5< Xa<1.0
0.0< Xhse<0.5
0.0< Xam<0.5

Siendo Xa= fraccion de agua, Xhse=fraccién de tensoactivo y Xam= fraccion de aceite

mineral.

VATATATATAY
\/ AYAVAYS 06

ALY
05/\/ VAV

WY vavivavav /\\//\ 7
VAVAVAVAVAY /
Y A
e
\
0.9 / AYAYi \/ \/ \/
1.0 / \/ \/\/ \/\//\\//\\//\\/\\/, \ 0.0

00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1.0
AGUA ACEITE MINERAL

Fig. 8.3 Regidn explorada del sistema ternario
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Después de la preparacion de las mezclas se realiz6 una primera observacién, durante
ésta se verificaron las caracteristicas de las mezclas sin almacenamiento, ya que todas
eran de una sola fase se agruparon en un diagrama ternario considerando

particularidades que presentaban en la siguiente forma:

o
o
o]
o
o
o
e 6 6 6 ¢
a b wN Bk

WV ViSa VS VS Vi
S N
AVAVAVA‘VAVAVAVA

1.00 X 00

Agua (XM . . . . . . . 050 AM

Fig. 8.4 Comportamiento de las soluciones en la parte rica en agua del sistema ternario
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Las soluciones marcadas con el nimero 1 y en color rojo presentan alta viscosidad, son
transparentes o ligeramente turbias, tienen apariencia y consistencia de gel como se

muestra en la figura 8.4.1.

Fig. 8.4.1. Soluciones de alta viscosidad.

@ Ssoluciones de alta viscosidad

HSE

0.50

\ 0.50

1.0 0.0

o.so’ AM

L 7 }'}"/'}"/'/‘"/'
Agua oo

Fig. 8.4.1.1 Region del diagrama ternario donde se localizaron las soluciones mostradas en la

imagen 8.4.1.
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Las soluciones marcadas con el nimero 2 y en color azul presentan alta viscosidad,
fluyen con dificultad son blanquecinas y adn traslicidas. Las soluciones que tienen
una mayor concentracién de tensoactivo presentan una consistencia viscosa que
disminuye mientras baja la concentracion de tensoactivo, estas soluciones se

muestran en la Fig. 8.4.2

Fig. 8.4.2 Soluciones de viscosidad alta que fluyen con dificultad, ligeramente
opalescentes y trasllcidas.

@  Soluciones blanquecinas

HSE de viscosidad alta, fluidas
0.50

0.50

VAN \ 0.00
Agua 0.00 050 AM

Fig. 8.4.2.1 Region del diagrama ternario donde se localizaron las soluciones mostradas
en laimagen 8.4.2.

7t 7+ 7 * ¢ 2 7 * 7 ! 7
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Las soluciones marcadas con el nimero 3 y en color lila muestran caracteristicas de

microemulsiones, presentan viscosidad un poco elevada, una coloracion ligeramente
azul a contraluz (véase Fig. 8.4.3.1) y también ligeramente rojiza. Las soluciones con
mayor cantidad de tensoactivo son trasllicidas y se hacen blancas al aumentar la

cantidad de aceite mineral esto se observa con claridad en la figura 8.4.3.

Fig.8.4.3 Soluciones de viscosidad ligeramente alta, que presentan coloracion azul a contra
luz, caracteristica de microemulsiones.

Fig. 8.4.3.1. Microemulsiones donde se observa la coloracién azul caracteristica.
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L Soluciones tipo microemulsion

HSE

0.50

0.50

0.00

777777 7 77 77 L ¢
Agua 0.00 0.50 AM
Fig.8.4.3.2. Region del diagrama donde se observaron las soluciones mostradas en la
imagen 8.4.3.

Las soluciones marcadas con el namero 4 y en color rosa son emulsiones declaradas, de
color blanco, no son traslucidas, la viscosidad desciende notablemente, son ligeras, fluyen
con facilidad y no son grasosas, estas emulsiones se localizan en la region del diagrama
donde se tiene un poca cantidad de tensoactivo (véase Fig.8.4.4.1). Al aplicar sobre la piel

no dejan residuos grasos pero si una buena humectacion.

Fig. 8.4.4 Emulsiones declaradas.
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° Soluciones tipo microemulsién

0.00

A L

4 T
Agua 000 0.50 AM

Fig. 8.4.4.1 Region del diagrama donde se observaron las soluciones que se muestran en
la imagen 8.4.4.

En las soluciones marcadas en con el numero 5 y en color verde la fase acuosa y
oleosa se separan rapidamente. Si nos colocamos en el sistema binario aceite-agua
sin agregar ninguna cantidad de tensoactivo se evidencia la inmiscibilidad del aceite y

el agua.

Fig. 8.4.5 Soluciones que se separan en fase acuosa y oleosa.
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L Soluciones de dos fases

HSE

0.50 0.50

Ag ua 0.00‘ ” ; . : ’ ’ 0.50 AM

Fig.8.4.5.1 Region donde se separaron las mezclas en dos fases

Las regiones diferenciadas se muestran detalladamente en la figura 8.5.

HSE
0.50

0.50

1.0

0.0

0.0 0.50 AM

Agua
Fig. 8.5. Regiones observadas del sistema ternario
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La Figura 8.5 representa solo la region rica en agua del sistema ternario en ella podemos
observar algunas caracteristicas conocidas por los tensoactivos, por ejemplo; a medida
que disminuimos la cantidad de tensoactivo la viscosidad de las soluciones disminuye
encontrando asi la zona de soluciones de alta viscosidad en el vértice del triangulo
correspondiente al HSE zona marcada en color rojo. Después se encuentran soluciones
con alta viscosidad pero fluidas marcadas en azul, la zona con soluciones con
caracteristicas de microemulsion se encuentran en el centro del triangulo en lila, mientras
en color rosa se localizan las soluciones de viscosidad normal o ligeramente baja que
forman emulsiones declaradas y finalmente en el sistema binario agua-aceite se obtienen

soluciones de dos fases debido a que como se sabe el agua y el aceite no se mezclan.

Otra caracteristica conocida de los tensoactivos es la capacidad de disminuir la tension
superficial o interfacial lo que se comprobd debido a que el agua y el aceite se mezclaron
con una minima cantidad de tensoactivo, éste logra abatir la tension interfacial entre el
agua Yy el aceite formando emulsiones con caracteristicas fisicas favorables que son de

facil aplicacion y fluidas.

Las microemulsiones se encontraron justo en el centro del diagrama con una mayor
cantidad de tensoactivo, dependiendo de las propiedades de los componentes de la
mezcla éstas aparecen en un amplio intervalo de concentraciones, pero teniendo un
sistema determinado de agua- aceite y tensoactivo solo se forman en un rango especifico
de concentraciones que en este caso es casi al centro del diagrama, lo que se esperaba
ya que en la literatura se reporta que para lograr una microemulsién se deben tener

concentraciones de tensoactivo entre 20 y 80 % del volumen total de la mezcla.

Estos resultados solo consideran las caracteristicas fisicas, para que una solucién se
considerara microemulsion se debia observar en ella una coloracion azul a contra luz
(véase Fig. 8.4.3.1) caracteristica por sus propiedades Opticas ademas de una viscosidad

ligeramente alta pero baja en comparacion con las emulsiones conocidas.
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En la zona en color rosa se encontraron emulsiones declaradas que tienen mayor
cantidad de agua que de aceite y una cantidad minima de tensoactivo, se pueden
considerar emulsiones aceite en agua (o/w) por la region del diagrama donde nos
localizamos, adn asi el tipo de emulsion se comprobd al realizar la prueba de dilucion,
donde al agregar agua a las emulsiones obtenidas ésta se dispersaba en la mezcla
mientras al agregar aceite este permanecia en la parte superior de la misma, ain cuando
el tensoactivo que se utilizé se presenta como lipofilo, presenta un HLB de 10.2 que nos
indica que esta en el limite entre lipofilicidad e hidrofobicidad y por lo tanto no es
completamente insoluble en agua. Es comun encontrar regiones de emulsiones estables
en un sistema ternario simple pero las microemulsiones se obtuvieron sin la necesidad
establecer un sistema mas elaborado como por ejemplo adicionando un cotensoactivo.
Una vez que se realiz6 la primera observacion se almacenaron las soluciones obtenidas
para verificar su estabilidad, al término del primer mes de almacenamiento se obtuvieron

los siguientes resultados: @ 1Fase

@ 2 Fases

Agua 0.0 050 AM
Fig.8.6. Estabilidad de las soluciones. Primer mes de almacenamiento
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Las soluciones que se muestran en el diagrama ternario en color azul (ver Fig.8.6) se
mantuvieron estables durante el primer mes de observacion, todas ellas pertenecen a la
region de mas alta viscosidad por lo que podemos considerar que esta caracteristica es
de gran importancia para mantener una emulsion estable, también tres de las emulsiones
declaradas permanecieron en una fase durante el primer mes de almacenamiento, éstas
tres proporciones pueden ser de aplicacion industrial. El aspecto fisico de las mezclas que

se mantuvieron estables se observa en la Figura 8.6.1.

Fig. 8.6.1 Soluciones que se mantuvieron en 1 fase.
@ 1Fase

2 \/ AV vl
/ A /\ I\
3 / / v/ /
/ \/ L \ / \/ \/
A

N /N AN /\ 7\ /\ /

J N\ VAV VAR AN L N NN /

AN N AN 7 N7 o N 7
/ \ f/ \\ i S ot N/ N/ 0.0

- H

\ / \
—————r——7—r—7—r7 —
050 AM

¥—
Agua 00

Fig.8.6.1.1 Region del sistema ternario donde se encuentran las soluciones estables
mostradas en la imagen 8.6.1.
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Las soluciones que se muestran en color vino (Fig. 8.6) no presentaron estabilidad al
primer mes de almacenamiento y se separaron en dos fases. Unas de estas mezclas
presentan dos fases perfectamente diferenciadas, mientras que en otras una de las fases
se hace mas clara, por tal motivo, en estas Ultimas consideramos que se tiene una fase
rica en aceite y otra rica en tensoactivo que se puede considerar microemulsién. Estas

soluciones se muestran en la Figura 8.6.2.

Fig.8.6.2. Soluciones que se separaron en 2 fases
@ 2Fases

Agua
Fig.8.6.2.1. Region del sistema ternario donde se presento inestabilidad.
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Las regiones se logran observar con mayor claridad en el siguiente diagrama:

HSE
0.50y g.50

o 0.0

Agua ., 050 AM

Fig.8.7. Diagrama ternario que muestra la estabilidad de las mezclas después de un mes de
almacenamiento.

En la Figura 8.7 vemos que las emulsiones que lograron mantener mayor estabilidad
tienen alta concentracion de tensoactivo, todas las mezclas de alta viscosidad se
mantuvieron estables y una parte de las mezclas consideradas microemulsiones también
permanecieron en una fase justamente las que presentaban una mayor cantidad de
tensoactivo, éstas cumplen con otra caracteristica clave que es la estabilidad ya que para
que una mezcla se considere microemulsion debe ser estable. Las mezclas que se
separaron en dos fases fueron las que se localizaban en la region de emulsiones
declaradas debido a que como presentaban una cantidad de tensoactivo baja éste no
logra mantener unidas la fase oleosa y la fase acuosa. En esta region encontramos unas

excepciones que se mantuvieron estables.
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Este comportamiento era de esperarse ya que una minima cantidad de tensoactivo no es
suficiente para mantener una emulsién estable. Como se mencion6 anteriormente algunas
de las mezclas que se separaron en dos fases presentan una fase turbia ligeramente azul

a contra luz que es rica en tensoactivo y también llamada microemulsion.

Una vez que se observaron las mezclas al término del primer mes de almacenamiento se
conservaron en este estado y después de seis meses se observaron nuevamente
encontrando que algunas mezclas se separaron en dos y tres fases mientras otras
permanecieron estables. Las mezclas que se separaron en tres fases pertenecen a la
region de microemulsiones y a la de emulsiones declaradas. Los resultados obtenidos se

presentan en la Figura 8.8:

1 Fase
HSE @ 2Fases
050y 50 @ 3 Fases
/ 7 # 7 # L4 # 7 # 7 # 7 # L4 # 7 # 7 # 7 0.0
Agua 0.0 0.50 AM

Fig.8.8 Comportamiento de las mezclas después de seis meses de almacenamiento.
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Las soluciones marcadas en color naranja en la Fig. 8.8 permanecieron en una fase
después de seis meses de almacenamiento, es importante notar que todas las mezclas
de alta viscosidad permanecieron en una fase indicando que una viscosidad alta garantiza
una buena estabilidad. Algunas de las mezclas que se consideraron emulsiones

declaradas presentaron estabilidad esto se muestra en la Figura 8.8.1.

Fig.8.8.1. Soluciones que presentan estabilidad
@ una fase

7 RN T SN SR SR AT S AT B I A T O A A |

— 7
Agua®® 0.50 AM

8.8.1.1. Regidn del sistema ternario donde se localizaron las mezclas mostradas en la Fig. 8.8.1
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Las mezclas macadas en color verde en la Fig. 8.8 presentaron inestabilidad ya que se
separaron en dos fases, algunas presentaban dos fases de voliumenes casi
proporcionales, en otras la fase acuosa presenté mayor volumen, este comportamiento no
presentaba ningun patron particular, en algunos casos la fase acuosa era traslicida
mientras en otros era opaca esto dependia de la cantidad de aceite que contenia la
mezcla, esto es, las mezclas con mayor cantidad de aceite y menos tensoactivo tenian
una fase acuosa blanca mientras que las que tenian mayor cantidad de tensoactivo y

menos de aceite presentaban una fase acuosa traslicida (véase Fig. 8.8.2).

Fig.8.8.2 Mezclas que se separaron en dos y tres fases.
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@ dos fases

1.0
0.0

Agua®?® 0.50 AM

Fig. 8.8.2.1 Regién del donde se encuentran mezclas que se separaron en dos fases

Las mezclas en color morado en la Fig. 8.8 también presentan inestabilidad, sin embargo
en ésta ocasion éstas se separaron en tres fases, como en el caso anterior las tres fases
no tenian voliumenes equivalentes teniéndose siempre una mayor cantidad de fase
acuosa en este caso se presentan microemulsiones de tipo Ill donde se tiene una fase
rica en aceite otra rica en agua y una tercera rica en tensoactivo o microemulsién también

esta fase central presenta el color azul caracteristico como se muestra en la Figura 8.8.3.
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Fig. 8.8.3. Soluciones que se separaron en tres fases.

9 tres fases

74 L LA § A LI L LT 4 LA 4 o

Y— y
Agua®? 0.50 AM

8.8.3.1. Region donde se localizaron tres fases coexistentes (véase Fig. 8.8.3)
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En la Figura 8.9 se muestra el comportamiento del sistema ternario detalladamente,

diferenciandose tres regiones:

HSE
0.50 459

1.0

0.0
Agua 0.0 0.50 AM

Fig. 8.9. Regiones del sistema ternario diferenciadas después de seis meses de
almacenamiento.

Vemos que todas las soluciones de alta viscosidad presentaron estabilidad aun después
de seis meses de almacenamiento, algunas presentan regiones opacas en al centro de la
solucion que en apariencia pondrian considerarse cristales liquidos. En la zona donde
originalmente se presentaban soluciones tipo microemulsiéon solo en algunos casos se
logré6 mantener la estabilidad éstas se consideran microemulsiones agua en aceite (w/0)
declaradas. En esta misma regién encontramos microemulsiones tipo Il esto porque

aparece nuevamente la fase rica en tensoactivo.
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También en esta zona se encontraron soluciones que se separaron en dos fases esto no
descarta la posibilidad de tener una microemulsiéon ya que la fase superior se puede
considerar oleosa y la inferior rica en tensoactivo o microemulsién por presentar una
coloracion azul a contraluz y ser traslicida. También se identificaron emulsiones que

mantuvieron su estabilidad en la zona solo que no se mostré ninguna tendencia.

Solamente en una pequefa region del diagrama se lograron observar o que parecen ser
cristales liquidos, lo que se mostré primero como una opalescencia a lo largo de la
muestra (véase Fig 8.9.1), presentan un fenbmeno conocido como birrefractancia lo que
significa que poseen dos indices de refraccion, éstas muestras se observaron a través de
dos vidrios polarizados mostrando un comportamiento caracteristico de este tipo de
fendmenos. En el siguiente diagrama se muestra la region donde se obtuvieron los

cristales liquidos:

Fig. 8.9.1. Mezclas donde se observé birrefringencia.
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CAPITULO VIIIl RESULTADOS
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Fig. 8.9.2. Region del diagrama donde se observaron cristales liquidos.
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CAPITULO IX CONCLUSIONES

CAPITULO IX
CONCLUSIONES

Al estudiar el sistema ternario Agua- Aceite Mineral- Hexaoleato de sorbitol
etoxilado 40 se logr6 evidenciar cémo los tensoactivos abaten la tensién

superficial.

Una minima cantidad de tensoactivo es suficiente para unir el aceite con el agua
obteniéndose emulsiones declaradas, aunque esta cantidad de tensoactivo no

garantiza la estabilidad de las emulsiones.

La viscosidad de las mezclas disminuye a medida que disminuimos la cantidad de

tensoactivo.

Una alta viscosidad favorece la estabilidad de las mezclas, esto se explica
pensando que un alta viscosidad disminuye la movilidad de las particulas,
impidiendo el contacto entre ellas reduciendo asi la posibilidad de que se

presenten fenbmenos como el de coalescencia..

Se identific6 una zona de microemulsion donde algunas de las muestras
permanecieron estables después de un mes de almacenamiento mientras otras se

separaron en tres y dos fases coexistentes.

Todas las mezclas se consideraron microemulsiones aunque no presentaran
estabilidad ya también se denominan de esta manera las soluciones que

presentan una fase rica en tensoactivo.

Aun cuando las soluciones no presentaban una de las caracteristicas mas
importantes de las microemulsiones, que es la estabilidad, se siguen considerando

en este grupo.
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CAPITULO IX CONCLUSIONES

La mayoria de las emulsiones declaradas se separaron después de un mes de
almacenamiento esto pudo producirse por dos factores, el primero es que las
mezclas contenian una concentracion baja de tensoactivo y éste no fue suficiente
para lograr la estabilidad de las emulsiones y el segundo es que la agitacién no fue
suficiente para lograr un tamafo de particula homogéneo puesto que hay tres
excepciones que lograron estabilidad hasta de seis meses, lo mas probable es que
el tipo de agitacion de las mezclas sea el que provocéd la separacién de las

mismas.

Se encontraron cristales liquidos en la parte superior del diagrama dos de las
mezclas con estas caracteristicas no contenian aceite mientras las restantes
contenian una minima cantidad. Este fendmeno esta siendo estudiado en la

actualidad con gran aceptacién a nivel industrial por sus multiples aplicaciones

Al trabajar con un tensoactivo no-iénico con un HLB de 10.2 se esperaban
emulsiones de tipo agua en aceite ya que este es soluble en aceite y dispersable
en agua, después de realizar la prueba de dilucion a las emulsiones obtenidas se
encontré que la fase dispersa era agua esto se explica pensando que el HLB esta
en el limite entre liposoluble e hidrosoluble y adn podemos considerarlo
parcialmente soluble en agua esto da como resultado que con altas cantidades de

agua se favorezca la formacion de emulsiones aceite en agua.
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APENDICE

APENDICE
TABLAS
[ 1 Las proporciones que aparecen sombreadas son las que presentan
caracteristicas de microemulsion al momento de su elaboracion.
Serie l
%Aceite
Num. Mineral %HSE %Agua Observaciones Estabilidad

1 0 5 95 Solucién homogénea blanca Menos de
traslucida, de viscosidad un mes.

normal y estable

2 2.5 2.5 95 Solucién homogénea, blanca, Menos de

de viscosidad ligeramente baja un mes.
no se adhiere a las paredes, es
muy fluida y presenta
estabilidad.
Dos fases claramente Inestable.

3 5 0 95 separadas la inferior es acuosa

y la superior oleosa

Serie 2
%Aceite
Nam. Mineral %HSE %Agua Observaciones Estabilidad
1 0 10 90 Solucién homogénea blanca Un mes.

trasllcida, con una viscosidad
elevada pero la solucién aun

es fluida y estable

2 2.5 7.5 a0 Solucién homogénea, blanca, Un mes.

de viscosidad normal y poco
estable

3 5 5 90 Solucién homogénea, blanca, Menos de

de viscosidad normal y poco un mes.
estable.

4 7.5 2.5 90 Solucién homogénea, blanca Menos de
traslicida con viscosidad un mes.
normal pero poco estable.

Dos fases claramente Inestable.

5 10 0 90 separadas la inferior es acuosa

y la superior oleosa
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Serie 3

%Aceite
NUm. Mineral %HSE %Agua Observaciones Estabilidad
1 0 15 85 Solucién homogénea, blanca Un mes.
traslucida, de viscosidad media
es fluida yestable.
2 25 12.5 85 Solucién homogénea, blanca Un mes.
trasllcida, presenta viscosidad
alta es poco fluida y estable.
3 5 10 85 Solucién homogénea, blanca Un mes.
opalescente, de viscosidad
media, solucién fluida, estable.
4 7.5 7.5 85 Solucién homogénea, blanca Un mes.
traslucida, con viscosidad
normal, estable, ligeramente
azul a contra luz
5 10 5 85 Solucién homogénea, blanca, Menos de
con viscosidad normal y poco un mes.
estable.
6 12.5 2.5 85 Solucién homogénea, blanca, Menos de
con viscosidad normal un mes.
presenta buena estabilidad.
Dos fases claramente Inestable.
7 15 0 85 separadas la inferior es acuosa

y la superior oleosa
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Serie 4

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

20

80

Solucién homogénea, blanca
traslucida, de viscosidad muy
alta, no presenta fluidez,
solucion estable.

Seis meses.

2.5

17.5

80

Solucién homogénea, blanca
traslicida, presenta alta
viscosidad y muy poca fluidez,
solucion estable.

Seis meses.

15

80

Solucién homogénea, blanca
trasllcida de viscosidad media,
solucion fluida y estable.

Un mes.

7.5

12.5

80

Solucién homogénea, blanca
traslicida, de viscosidad
media, fluida y estable.

Un mes.

10

10

80

Solucién homogénea, blanca
traslucida de alta viscosidad,
fluye con facilidad y es estable.

Un mes.

12.5

7.5

80

Solucién homogénea, blanca
opalescente, de viscosidad
normal y estable.

Un mes.

15

80

Solucién homogénea, blanca,
de viscosidad ligeramente
baja, muy fluida y estable.

Menos de
un mes.

17.5

2.5

80

Solucién homogénea, blanca
de viscosidad ligeramente
baja, muy fluiday estable.

Un mes.

20

80

Dos fases claramente
separadas la inferior es acuosa
y la superior oleosa.

Inestable.
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Serie 5

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

25

75

Gel homogéneo blanquecino,
traslacido, de alta viscosidad
no presenta fluidez y es
estable.

Seis meses.

2.5

22.5

75

Gel homogéneo opaco,
ligeramente amarillento, de alta
viscosidad, no fluye y es
estable.

Seis meses.

20

75

Gel homogéneo, blanquecino
trasllcido, de alta viscosidad,
no fluye y es estable.

Seis meses.

7.5

17.5

75

Solucién homogénea, blanca
traslucida, de viscosidad
ligeramente alta, fluye con
facilidad y es estable.

Seis meses.

10

15

75

Solucién homogénea, blanca
trasllcida, de viscosidad
ligeramente alta , fluida y

estable

Seis meses.
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Serie 5 (continuacién)

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

12.5

12.5

75

Solucién homogénea blanca
traslucida ligeramente azul a
contra luz, de viscosidad
ligeramente alta, fluye con
mayor facilidad que las
anteriores y es estable

Un mes.

15

10

75

Solucién homogénea, blanca
opalescente, viscosidad
ligeramente alta, ligeramente
azul a contra luz, fluye con
facilidad y es estable.

Un mes.

17.5

7.5

75

Solucién homogénea, blanca

de viscosidad media fluye con

facilidad, ligeramente azulada
y estable.

Menos de
un mes.

20

75

Solucién homogénea, blanca
de viscosidad ligeramente baja
y estable.

Menos de
un mes.

10

22.5

2.5

75

Solucién homogénea, blanca
de viscosidad baja, se
desprende facilmente del
recipiente, de apariencia
grasosa, pero se desliza
facilmente por la piel y se
adsorbe rapidamente presenta
buena estabilidad.

Menos de
un mes.

11

25

75

Dos fases claramente
separadas la inferior es acuosa

y la superior oleosa

Inestable.
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Serie 6

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

30

70

Gel homogéneo, blanquecino,
ligeramente amarillento,
trasllcido de alta viscosidad,
sin fluidez y estable.

Seis meses.

2.5

27.5

70

Gel homogéneo, blanquecino,
ligeramente amarillento, opaco,
de alta viscosidad, no fluye y
presenta buena estabilidad

Seis meses.

25

70

Gel homogéneo, ligeramente

amarillento, opaco, de alta

viscosidad, fluye con mucha
dificultad y estable.

Seis meses.

7.5

22.5

70

Gel homogéneo, ligeramente
amarillento, menos opaco que
el anterior, de alta viscosidad,

fluye con dificultad y es
estable.

Seis meses.

10

20

70

Solucién homogénea,
ligeramente amarillenta, opaca,
de alta viscosidad, fluye con
facilidad y es estable.

Seis meses.

12.5

17.5

70

Solucién homogénea,
blanquecina, de alta
viscosidad, fluye con facilidad y
presenta buena estabilidad.

Seis meses.

15

15

70

Solucién homogénea,
blanquecina de alta viscosidad,
fluye con dificultad y presenta
buena estabilidad.

Un mes.
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Serie 6 (continuacién)

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

17.5

12.5

70

Solucién homogénea blanca,
presenta una viscosidad
normal, fluye con facilidad
presenta una coloracion
ligeramente azul a contra luz y
presenta buena estabilidad.

Menos de
un mes.

20

10

70

Solucién homogénea, blanca,
de viscosidad elevada fluye
con algo de dificultad y se
adhiere a las paredes,
presenta una coloraron azul a
contra luz, y presenta poca
estabilidad.

Menos de
un mes.

10

22.5

7.5

70

Solucién homogénea, blanca,
de viscosidad normal, con
coloracion azul a contra luz

estable

Menos de
un mes.

11

25

70

Solucién homogénea, blanca,
ligeramente azul a contra luz
de viscosidad normal, fluye con
facilidad y es estable

Seis meses.

12

27.5

2.5

70

Solucién blanca homogénea se
aplica facilmente sobre la piel y
se adsorbe rapidamente de
apariencia grasosa pero no es
pesada para la piel y presenta
buena estabilidad.

Menos de
un mes.

13

30

70

Dos fases claramente
separadas la inferior es acuosa
y la superior oleosa.

Inestable.
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Serie 7

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

35

65

Gel homogéneo amarillento,
transparente, de alta
viscosidad, no presenta fluidez
y es estable

Seis meses.

2.5

32.5

65

Gel homogéneo, amarillento,
opaco, traslucido, de alta
viscosidad, no es fluido,

presenta buena estabilidad.

Seis meses.

30

65

Gel homogéneo, amarillento
opaco, traslucido, de alta
viscosidad, no fluye y es

estable

Seis meses.

7.5

27.5

65

Gel homogéneo, opaco,
traslucido ligeramente
amarillento, de alta viscosidad,
presenta una ligera coloracién
azul a contra luz, no fluye y es
estable.

Seis meses.

10

25

65

Solucién homogénea, opaca,
ligeramente amarillenta,
trasllcida, de alta viscosidad,
fluye con mucha dificultad y es
estable

Seis meses.

12.5

22.5

65

Solucién homogénea,
traslucida, ligeramente
amarillenta de alta viscosidad,
fluye con dificultad, y es
estable.

Seis meses.

15

20

65

Solucién homogénea,
ligeramente amarillento,
opaca, de viscosidad alta,
fluye con dificultad y es
estable.

Un mes.

17.5

17.5

65

Solucién homogénea, blanca,

ligeramente azul a contra luz,

de viscosidad alta, fluye con
facilidad y es estable.

Un mes.

20

15

65

Solucién homogénea, blanca
traslucida, de viscosidad
media, fluye facilidad y es

estable.

Un mes.
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Serie 7 (continuacién)

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

Solucién homogénea blanca,

Menos de

10

22.5

12.5

65

traslicida, presenta una
coloracién ligeramente azul a
contra luz, de viscosidad
normal fluye con facilidad y es
estable.

Solucién homogénea blanca ,

un mes.

Menos de

11

25

10

65

ligeramente azul a contra luz,
de viscosidad ligeramente alta,
fluye con facilidad y es estable

un mes.

Menos de

12

27.5

7.5

65

Solucién homogénea blanca
ligeramente azul a contra luz,
ligera de facil aplicacion y se
absorbe con facilidad de
viscosidad ligeramente alta,
fluye con facilidad y es estable

un mes.

Menos de

13

30

65

Solucién blanca, homogénea,
ligera, se aplica con facilidad,
de viscosidad ligeramente
baja, fluye con facilidad y es
estable.

un mes.

Menos de

14

32.5

2.5

65

Solucién homogénea, blanca,
ligera, se aplica con facilidad
en la piel de viscosidad
ligeramente baja, no se
adhiere a las paredes, no
presenta buena estabilidad

un mes.

Inestable.

15

35

65

Dos fases claramente

y la superior oleosa

separadas la inferior es acuosa
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Serie 8

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

40

60

Gel homogéneo amarillenta,
transparente, de alta
viscosidad, no presenta fluidez
y es estable

Seis meses.

2.5

37.5

60

Gel homogéneo, amarillento
transparente, de alta
viscosidad, no fluye y es
estable.

Seis meses.

35

60

Gel homogéneo, amarillento,
opaco, de alta viscosidad, no
fluye y es estable.

Seis meses.

7.5

32.5

60

Gel homogéneo opaco
ligeramente amarillento de alta
viscosidad, fluye con mucha
dificultad y es estable.

Seis meses.

10

30

60

Gel homogéneo, opaco
traslucido, ligeramente
amarillento de alta viscosidad,
poco fluido y estable

Seis meses.

12.5

27.5

60

Gel homogéneo, opaco,
traslucido, ligeramente
amarillento de alta viscosidad,
poco fluido y estable.

Seis meses.

15

25

60

Gel homogéneo, opaco,
traslucido ligeramente
amarillento de alta viscosidad,
fluye con dificultad y estable

Seis meses.

17.5

22.5

60

Gel homogéneo, traslucido,
opaco de alta viscosidad fluye
con mucha dificultad y es
estable.

Seis meses.

20

20

60

Solucién homogénea,
traslucida, opaca, ligeramente
amarillenta de alta viscosidad,
fluye con dificultad y es estable

Seis meses.

10

22.5

17.5

60

Solucién homogénea, blanca
traslucida de alta viscosidad,
fluye con un poco de dificultad,
se adhiere a las paredes, y es
estable.

Seis meses.
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Serie 8 (continuacién)

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

11

25

15

60

Solucién homogénea,
blanquecina, traslucida de
viscosidad media, fluye con

facilidad y es estable.

Un mes.

12

27.5

12.5

60

Solucién homogénea,
blanquecina traslucida, fluye
con mayor facilidad y es
estable

Menos de
un mes.

13

30

10

60

Solucién homogénea,
blanquecina opalescente
ligeramente azul a contra luz,
de viscosidad normal fluye con
facilidad y es estable.

Menos de
un mes.

14

32.5

7.5

60

Solucién homogénea,
blanquecina opaca, de color
ligeramente azul a contra luz,
de viscosidad normal, fluye con
facilidad y es estable.

Seis meses.

15

35

60

Solucién homogénea, blanca,
ligeramente azul a contra luz,
de viscosidad ligeramente baja
no se adhiere a las paredes, se
aplica con facilidad en la piel
se absorbe rdpidamente y el
ligera, presenta buena
estabilidad.

Menos de
un mes.

16

37.5

2.5

60

Solucién homogénea, blanca,
ligeramente azul a contra luz,
de viscosidad ligeramente baja
no se adhiere a las paredes, se
aplica con facilidad en la piel
se absorbe rapidamente y el
ligera, no tiene buena
estabilidad

Menos de
un mes.

17

40

60

Dos fases claramente
separadas la inferior es acuosa
y la superior oleosa

Inestable.
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Serie 9

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

45

55

Gel homogéneo, amarillento,
traslicido, opaco, de alta
viscosidad, se forman burbujas
de aire en el interior, no fluye y
es estable

Seis meses.

2.5

42.5

55

Gel homogéneo, opaco,
trasllcido, amatrillento, de alta
viscosidad, con burbujas de
aire en el interior, no fluye y
presenta buena estabilidad.

Seis meses.

40

55

Gel homogéneo, opaco,
traslucido amarillento, de alta
viscosidad, fluye con dificultad,
presenta un poco de aire
atrapado en el interior y es
estable

Seis meses.

7.5

37.5

55

Gel homogéneo opaco,
traslicido, ligeramente
amarillento, de alta viscosidad
fluye con dificultad y es
estable.

Seis meses.

10

35

55

Gel homogéneo, ligeramente
opaco, traslucido de alta
viscosidad, fluye con dificultad
y es estable.

Seis meses.

12.5

32.5

55

Gel homogéneo, amarillento,
opaco, traslucido, de alta
viscosidad, fluye con dificultad
y es estable

Seis meses.

15

30

55

Gel amarillento homogéneo,
ligeramente opaco de alta
viscosidad pero fluye con

facilidad y es estable.

Seis meses.

17.5

27.5

55

Gel homogéneo amarillento
traslucido, ligeramente opaco,
de alta viscosidad , fluye con
facilidad y es estable.

Seis meses.
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Serie 9 (continuacién)

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

20

25

55

Gel amarillento, homogéneo,
ligeramente opaco, de alta
viscosidad fluye con facilidad y
es estable.

Seis meses.

10

22.5

22.5

55

Solucién opaca, ligeramente
amarillenta homogénea, de
viscosidad alta fluye con
facilidad y es estable.

Un mes.

11

25

20

55

Solucién homogénea, opaca
ligeramente amarillenta de alta
viscosidad fluye con un poco
de dificultad y es estable

Un mes.

12

27.5

17.5

55

Solucién homogénea,
blanquecina, ligeramente azul
a contra luz de viscosidad
ligeramente elevada, fluye con
facilidad y es estable

Un mes.

13

30

15

55

Solucién homogénea,
blanquecina de viscosidad
ligeramente alta fluye con

facilidad y es estable

Un mes.

14

32.5

12.5

55

Solucién blanquecina,
ligeramente azul a contra luz
de viscosidad alta, fluye con

facilidad es homogénea y
estable

Menos de
un mes.

15

35

10

55

Solucién blanquecina,
ligeramente azul a contra luz
de viscosidad alta fluye con
facilidad es homogénea y
estable

Menos de
un mes.

16

37.5

7.5

55

Solucion blanca ligeramente
azul a contra luz, de viscosidad
ligeramente alta, fluye con
facilidad es homogénea y
estable. Se absorbe
rdpidamente por la piel es
ligera y no grasosa.

Menos de
un mes.
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Serie 9 (continuacién)

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

17

40

55

Solucién blanca ligeramente
azul a contra luz de viscosidad
ligeramente baja no se adhiere

a las paredes es homogénea

ligera y no grasosa, presenta

buena estabilidad

Menos de
un mes.

18

42.5

2.5

55

Solucién blanca, de viscosidad
ligeramente baja no se adhiere
a las paredes es homogénea
ligera y no grasosa, presenta
buena estabilidad

Menos de
un mes.

19

45

55

Dos fases claramente
separadas la inferior es acuosa
y la superior oleosa

Inestable.
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Serie 10

NUam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

50

50

Gel amarillento, homogéneo,
traslucido, presenta una gran
cantidad de aire atrapado , de
alta viscosidad no presenta
fluidez y es estable

Seis meses.

2.5

47.5

50

Gel amarillento opaco,
homogéneo, traslicido, de alta
viscosidad, no es fluido y
presenta buena estabilidad.

Seis meses.

45

50

Gel amarillento opaco,
homogéneo, traslicido, de alta
viscosidad, fluye con dificultad

y es estable.

Seis meses.

7.5

42.5

50

Gel ligeramente amarillento,

opaco, homogéneo, de alta

viscosidad no es fluido y es
estable.

Seis meses.

10

40

50

Gel amatrillento, traslucido,
ligeramente opaco,
homogéneo, de alta

viscosidad, fluye con facilidad y
es estable.

Seis meses.

12.5

37.5

50

Gel amarillento, traslucido,
homogéneo, de alta
viscosidad, fluye con facilidad y
es estable.

Seis meses.

15

35

50

Gel amarillento, traslucido,
homogéneo, ligeramente
opaco de alta viscosidad, fluye
con facilidad y es estable.

Seis meses.

17.5

32.5

50

Gel amarillento, homogéneo,

ligeramente opaco, traslicido

de alta viscosidad, fluye con
facilidad y es estable.

Seis meses.

20

30

50

Gel amarillento, trasltcido,
homogéneo, ligeramente
opaco de alta viscosidad, fluye
con facilidad y es estable.

Seis meses.
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Serie 10 (continuacién)

Nam.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

Estabilidad

10

22.5

27.5

50

Gel amarillento, traslucido,
homogéneo, ligeramente
opaco de alta viscosidad, fluye
con facilidad y es estable.

Seis meses.

11

25

25

50

Gel opaco, traslucido
ligeramente amarillento,
homogéneo, de alta
viscosidad, fluye con facilidad y
es estable.

Seis meses.

12

27.5

22.5

50

Solucién traslicida,
ligeramente amarillenta,
homogénea, opaca, de alta
viscosidad, fluye con facilidad y
es estable.

Seis meses.

13

30

20

50

Solucion homogénea
blanquecina, de viscosidad
ligeramente elevada fluye con
facilidad y es estable.

Un mes.

14

32.5

17.5

50

Solucién blanquecina,
traslicida presenta una
coloracion azul a contra luz,
aumenta la viscosidad, fluye
con dificultad, es homogénea y
estable

Un mes.

15

35

15

50

Solucién blanquecina,
traslicida, presenta una
coloracion azul a contra luz, de
viscosidad ligeramente alta,
fluye con facilidad, es
homogénea y estable

Menos de
un mes.

16

37.5

12.5

50

Solucién blanquecina, presenta
una coloracion azul a contra
luz, de viscosidad ligeramente
alta, fluye con facilidad, es
homogénea y estable, se
aplica con facilidad sobre la
piel, deja residuos grasosos.

Menos de
un mes.

17

40

10

50

Solucién blanquecina, presenta
una coloracion azul a contra
luz, de viscosidad ligeramente
alta, fluye con facilidad, es
homogénea y estable,, se
aplica con facilidad en la pies y
no deja residuos grasos

Menos de
un mes.
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Serie 10 (continuacién)

NUOm.

%Aceite
Mineral

%HSE

%Agua

Observaciones

%Agua

18

42.5

7.5

50

Solucién blanca, homogénea,
ligeramente azul a contra luz
de viscosidad normal fluye con
facilidad, es estable, se aplica
con facilidad sobre la piel es
ligera y no deja residuos
grasosos.

Menos de
un mes.

19

45

50

Solucién blanca, homogénea,
de viscosidad normal fluye con
facilidad, es poco estable, se
aplica con facilidad sobre la
piel es ligera 'y no deja
residuos grasosos

Menos de
un mes.

20

47.5

2.5

50

Solucién blanca, homogénea,
de viscosidad ligeramente
baja, no se adhiere a las
paredes fluye con facilidad, es
estable, se aplica con facilidad
sobre la piel es ligera y no deja
residuos grasosos

Menos de
un mes.

21

50

50

Dos fases claramente
separadas la inferior es acuosa
y la superior oleosa

Inestable.
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