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Introducio

As microemulsdes sdo sistemas coloidais isotrOpicos, transparentes e
termodinamicamente estdveis, constituidos por fase oleosa, fase aquosa, tensoativo e, em
muitos casos, um co-tensoativo. Diferenciam-se das emulsdes convencionais pelo reduzido
tamanho das goticulas (10-100 nm), baixa tensdo interfacial e elevada estabilidade
fisico-quimica. Essas caracteristicas lhes conferem versatilidade tecnologica e ampla
aplicabilidade (SOUZA; FORGIARINI; FERREIRA, 2015). Esses sistemas apresentam
vantagens adicionais, incluindo facil preparacdo, a capacidade de solubilizar compostos
hidrofilicos e lipofilicos, bem como a possibilidade de encapsulacado e liberagdo controlada de
moléculas bioativas (KAWAKAMI et al., 2019).

Na érea de alimentos, as microemulsdes mostram-se promissoras para melhorar a
biodisponibilidade de nutrientes, proteger substincias sensiveis a oxidacao e desenvolver
veiculos funcionais para aromas, vitaminas e antioxidantes (SOUZA; FORGIARINI;
FERREIRA, 2015; FENG et al.,, 2023). Em farmacos e cosméticos, destacam-se pela
capacidade de aumentar a solubilidade de principios ativos pouco hidrossoluveis e pela
elevada estabilidade fisico-quimica, fatores essenciais para formulacdes mais seguras e
eficazes (LAWRENCE; REES, 2012).

As microemulsdes sdo classificadas de acordo com o equilibrio de fases que
apresentam: Winsor 1 (6leo em agua, O/A), Winsor II (agua em oleo, A/O), Winsor III
(sistema bifasico com microemulsdo coexistindo com fases separadas de oOleo e agua) e
Winsor IV (fase Unica, homogénea e isotropica, que pode apresentar organizagdo micelar ou
bicontinua, na qual agua, 6leo e tensoativo encontra-se completamente solubilizados) (Huang
etal., 2021).

O uso de tensoativos verdes, obtidos de fontes renovaveis e biodegradaveis, tem
despontado como alternativa sustentavel aos tensoativos sintéticos, conciliando desempenho
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interfacial e menor impacto ambiental (ZHANG et al., 2020). Esses agentes, geralmente
derivados de Oleos vegetais ou acucares, apresentam maior biodegradabilidade e menor
toxicidade, dependendo de sua estrutura quimica e concentracdo, além de alinharem-se aos
principios da quimica verde, tornando-se estratégicos em setores que buscam inovagdo e
sustentabilidade. A aplicagdo de tensoativos verdes em sistemas de microemulsdo representa,
portanto, uma convergéncia entre efici€éncia tecnologica e responsabilidade ambiental.

Para compreender a estabilidade desses sistemas, os diagramas pseudoternarios
constituem uma ferramenta fundamental. A partir deles, ¢ possivel delimitar regides
monofasicas (Winsor IV) e bifésicas, correlacionando-as as proporcdes entre fase aquosa, fase
oleosa e tensoativo/co-tensoativo. Essa abordagem experimental permite avaliar as condigdes
de formacdo de microemulsdes estaveis, além de fornecer subsidios para a selecdo de
formulagdes mais adequadas para aplicagdes especificas (SOUZA; FORGIARINI;
FERREIRA, 2015; AHMAD et al., 2022).

Dessa forma, este estudo tem como objetivo investigar a estabilidade de
microemulsdes formuladas com tensoativos verdes derivados de oleos vegetais saponificados,
utilizando diagramas pseudoternarios como ferramenta de caracterizacdo. A proposta nao
apenas contribui para o avango cientifico na area de sistemas coloidais sustentaveis, como
também oferece subsidios para potenciais aplicagdes praticas em alimentos, cosméticos,
farmacos e agroquimicos, embora desafios relacionados a escalabilidade e viabilidade
econdmica ainda necessitem de investigacao.

Material e Métodos

Com o objetivo de formular microemulsdes estaveis a partir de matérias-primas
renovaveis, foram inicialmente preparados tensoativos verdes, por meio da reacdo de
saponificagdo, utilizando 6leos vegetais de coco e mamona adquiridos comercialmente como
fontes lipidicas. A reacdo corresponde a hidrolise basica de triglicerideos, resultando na
formagdo de sais de acidos graxos (sabodes) e glicerina. O mecanismo ocorre pelo ataque
nucleofilico do ion hidréxido (OH"), proveniente do hidroxido de sédio (NaOH), a ligag¢do
éster, resultando na formacao de sabao e glicerol.

O procedimento experimental foi conduzido conforme Da Silva et al. (2020),
empregando etanol (Synth, 99,5%) como co-solvente catalitico, NaOH (Synth, 97-99%)
como base forte, agua destilada e 6leo vegetal. A reagdo foi realizada em sistema de refluxo, a
100 °C, por 2 h ap6s o inicio da ebulicdo da mistura. Em seguida, a solugdo foi transferida
para um béquer e submetida a agitacdo magnética (IONlab) a 80 °C, com o objetivo de
promover a evaporacdo do etanol. O sabdo obtido foi macerado em gral com pistilo de
porcelana, peneirado para padronizagdo granulométrica e armazenado em frasco de vidro
ambar, sob temperatura ambiente.

Para a elaboragdo dos diagramas pseudoternarios, foram definidos os componentes
que constituem os sistemas avaliados: os tensoativos desenvolvidos a partir de o6leos
saponificados de coco (OCS) e mamona (OMS), e butanol, que desempenha um papel duplo
na formulagdo, atuando tanto como fase oleosa - em virtude da sua cadeia carbonica
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hidrofobica, que favorece a solubilizacdo de componentes apolares - quanto como
co-tensoativo, ao contribuir para a reducdo adicional da tensdo interfacial devido ao seu grupo
hidroxila (-OH), promovendo maior estabilidade da microemulsdo, e, por fim, a agua de
torneira foi utilizada como fase aquosa, de modo a simular condi¢des reais de aplicacdo e
reduzir custo.

Foi adotada uma massa total de 2 gramas para a soma das substancias em cada ensaio.
Essa massa foi fracionada de acordo com os pontos experimentais, variando a proporc¢ao dos
componentes. No ponto inicial, foram utilizados 10% (0,2 g) de tensoativo e 90% (1,8 g) de
dgua de torneira, considerando o butanol como titulante. Em paralelo, ensaios foram
conduzidos, considerando a fase aquosa como titulante. O procedimento foi repetido
sucessivamente, aumentando-se a fragao de tensoativo até atingir 70% da massa total.

Apods a pesagem das substancias em tubos de centrifugacdo (Falcon), os sistemas
tensoativo—co—tensoativo e tensoativo—agua de torneira foram submetidos a titulacdo
volumétrica. A cada titulagdo, os tubos foram centrifugados (Novatecnica) por 3 minutos a
2000 rpm, com o objetivo de observar a separacdao de fases. Quando o sistema apresentava
aspecto bifasico, as amostras eram pesadas em balanca analitica (Tecnal), permitindo a
obtencdo de dados experimentais consistentes para a elaboragdo dos diagramas
pseudoterndrios.

Resultados e Discussao

Os dados experimentais foram organizados em diagramas pseudoternarios
triangulares, construidos com o auxilio do software OriginLab. Esses diagramas representam
as formulagdes contendo oleo de coco saponificado (OCS), 6leo de mamona saponificado
(OMS) e o blend de ambos como agentes tensoativos, permitindo a visualizagdo das regides
de estabilidade das microemulsdes em fungdo das proporgdes entre fase aquosa, co-tensoativo
e tensoativo.

Em todos os sistemas analisados, foi possivel identificar a presenca de uma regido
monofasica bem delimitada, compativel com o comportamento tipico das microemulsdes
classificadas como Winsor IV, caracterizadas pela auséncia de separagdo de fases em 30 dias,
embora a confirmagdo definitiva exija técnicas adicionais, como espalhamento de raios-X a
baixo angulo (SAXS) ou birrefringéncia. Essa classe de microemulsdo ¢ definida por sua
homogeneidade, isotropia e pela coexisténcia de todos os componentes em uma Unica fase
continua, sem separacdo de fases visivel, além de apresentar vantagens operacionais
significativas, como ndo necessitar de agitacdo continua para manter os componentes
misciveis em uma unica fase, podendo apresentar baixo custo de formulagdo, desde que os
tensoativos utilizados sejam de origem acessivel e ndo demandem purificagdo complexa. Um
outro argumento valido ¢ que esses sistemas nao exigem quantidades excessivas de
tensoativo para sua formacao.

Para o sistema contendo o6leo de coco saponificado (OCS), os diagramas
pseudoternarios mostraram a formag¢do de uma regido monofésica relativamente ampla, com
estabilidade observada em diferentes proporgdes entre fase aquosa, tensoativo e co-tensoativo
(Figura 1). Esse comportamento pode ser atribuido a predominancia de acidos graxos de



642 Congresso Brasileiro de Quimica
b
X <’ Bo 04 a 07 de novembro de 2025

Belo Horizonte - MG

cadeia média no OCS, que conferem um balango hidrofilico-lipofilico favoravel, facilitando a
reducdo da tensdo interfacial e promovendo maior flexibilidade do filme interfacial. Assim, as
microemulsdes formuladas com OCS apresentaram capacidade de formar sistemas
homogéneos e isotrdpicos, indicando potencial de aplicagdo.

Figura 1 - Diagrama pseudoternario do tensoativo 6leo de coco saponificado (OCS).
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Fonte - Autores, 2025.

Para o sistema contendo 6leo de mamona saponificado (OMS), onde FA representa a
agua de torneira, FO o butanol e C/T o tensoativo, os diagramas pseudoternarios
evidenciaram uma regido monofasica delimitada por uma area relativamente pequena de
proporgdes especificas entre fase aquosa, fase oleosa e co-tensoativo. Essa limitagdo pode
estar associada ndo apenas a maior viscosidade do OMS, mas também a presenga de acido
ricinoleico, cujo grupo hidroxila promove ligagdes de hidrogénio adicionais. Isso tende a
aumentar a rigidez do filme interfacial e reduzir sua flexibilidade. Consequentemente, as
microemulsdes formadas com OMS apresentaram menor robustez e estabilidade, tornando-se
mais suscetiveis a separagdo de fases em determinadas composicoes.

Para o sistema contendo 6leo de mamona saponificado (OMS), os diagramas
pseudoterndrios exibiram uma regido monofasica consideravel, Figura 2, indicando que este
0leo saponificado tem boa capacidade de estabilizar microemulsdes. Entretanto, a natureza
quimica distinta do OMS, composto majoritariamente por acido ricinoleico (cadeia longa com
grupo hidroxila), confere propriedades particulares ao filme interfacial.. A maior viscosidade
e a possibilidade de interagdes por ligagdes de hidrogénio tornam o sistema estavel, mas com
comportamento diferenciado em relagdo ao OCS, podendo demandar proporgdes especificas
de componentes para manter a homogeneidade. Assim, o OMS demonstrou potencial
significativo para a formag¢ao de microemulsdes, embora a sua performance seja influenciada
por caracteristicas estruturais distintas das observadas no OCS.
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Figura 2 - Diagrama pseudoternario do tensoativo 6leo de mamona saponificado
(OMYS).
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Fonte - Autores, 2025.

De modo semelhante, o blend de OCS e OMS, em que A estd representando o
co-tensoativo, B o tensoativo e C a fase aquosa, resultou em uma area monofasica também
extensa, Figura 3, demonstrando que a combinacdo dos dois tensoativos preserva a
capacidade de formagdo de sistemas homogéneos e estaveis. Nesse caso, observa-se um efeito
de complementaridade, @ em que os 4cidos graxos de cadeia média do OCS conferem
flexibilidade, enquanto os acidos graxos hidroxilados do OMS proporcionam resisténcia e
viscosidade. Assim, o blend se mostra uma alternativa viavel, conciliando a flexibilidade do
OCS e arigidez do OMS. No entanto, sua performance depende da propor¢ao especifica entre
os dois 6leos saponificados, o que deve ser otimizado experimentalmente.

Figura 3 - Diagrama pseudoternario do tensoativo Blend (OCS + OMS).
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A caracterizagdo do sistema incluiu a andlise da tensdo superficial com tensiometro
(Kriiss), sendo os tensoativos avaliados 6leo de coco saponificado (OCS), 6leo de mamona
saponificado (OMS) e o blend, que apresentaram valores baixos: 26,16 + 0,100 mN/m, 33,94
+ 0,012 mN/m e 32,56 = 0,010 mN/m, respectivamente, muito inferiores a da 4gua pura (~71
mN/m a 25 °C). Essa reducao evidencia a eficiéncia dos tensoativos anidnicos em diminuir a
tensdo interfacial, favorecendo a formacdo de microemulsdes do tipo Winsor IV. Esses
resultados indicam que os tensoativos avaliados possuem alta eficiéncia interfacial, o que
explica a formagdo de regides monofasicas extensas nos diagramas pseudoternarios ¢ a
estabilidade observada nos sistemas, em concordancia com estudos prévios que apontam
valores de tensdo interfacial inferiores a 40 mN/m como condicao favordvel para estabilizacao
de microemulsdes (LAWRENCE; REES, 2012; AHMAD et al., 2022).

Conclusoes

A andlise comparativa dos trés sistemas evidencia que, apesar das diferencas
estruturais entre os acidos graxos presentes no OCS e no OMS, ambos foram capazes de
originar microemulsdes estaveis e o blend preservou essa capacidade, demonstrando que a
utilizacdo de tensoativos de origem vegetal ¢ uma estratégia eficaz para o desenvolvimento de
sistemas estaveis e isotropicos. A presenca de regides monofasicas extensas em todos os
diagramas sugere que as formulacdes elaboradas apresentam robustez suficiente para
aplicagdes praticas, uma vez que permaneceram estaveis por pelo menos 30 dias de
armazenamento a temperatura ambiente (25°C), sem apresentar separagdo de fases visiveis e
sem necessidade de agitacdo continua. Além disso, a natureza biodegradavel (ZHANG et al.,
2020; SILVA et al., 2018) e de baixo custo associados as matérias-primas vegetais utilizadas
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na saponificagdo (MOURA et al., 2017) ampliam o interesse por essas microemulsdes, em
areas como cosméticos, fdrmacos, agroquimicos e alimentos, onde a associacdo entre
eficiéncia interfacial, refletida principalmente na redug@o de tensdo interfacial e na capacidade
de estabilizar sistemas coloidais homogéneos, e sustentabilidade constitui um diferencial
competitivo. Assim, os resultados reforcam que a escolha de tensoativos verdes ndo apenas
proporciona estabilidade de fases prolongadas, manuten¢do de regides monofasicas extensas e
redugdo efetiva da tensao interfacial, pardmetros que se mostram comparaveis aos obtidos
com tensoativos convencionais, mas também representa uma alternativa promissora que
atende a crescente demanda por formulagdes ambientalmente responsaveis e economicamente
viaveis.
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