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TRABAJOS ORIGINALES DE LA FACULTAD

DEPARTAMENTO DE FARMACIA GALENICA

CONTRIBUCION EXPERIMENTAL AL ESTUDIO DE LA
DETERMINACION DE LA POTENCIA DE LOS EMULGENTES
DERIVADOS DEL SORBITAN. V. METODO DE OLIVER Y SURE
O LA INVERSION DE LAS FASES (*)

por

J. A. CasTERA y J. M.* SUNE

3.5.—Método de Oliver y Sunié o de la inversion de la fase para de-
terminar la potencia de un emulgente.

En 1967, Oliver y Suné propusieron un método para determinar
la potencia de un emulgente basado en la determinacion de la mini-
ma cantidad del mismo necesaria para conseguir la inversiéon de 100
gramos de una emulsién A/O previamente elaborada con agua purifi-
cada y aceite de oliva.

Utilizaron dos técnicas operativas (véase su descripcion en 2.4),
segun se incorporara el emulgente dispersado en agua o en aceite

Los resultados que obtuvieron no fueron demasiado concluyen-
tes por lo que hemos considerado interesante insistir en el proce-
dimiento intentando aportar alguna mejora.

(*) Véanse antecedentes bibliograficos y las cuatro primeras notas de tra-
bajo en:
J. M.* SUNE y J. A. CasTERA: Galénica Acta 24, 3 (1971).
. A. CasTERA y J. M." SUuNE: Ars. Pharm. XII, 289 (1971).
. A. CasTeERA y J. M.* SUNE: Ars. Pharm. XIII, 19 (1972),
. A. CaSTERA y J. M."! SuKNE: Ars. Pharm. XIII, 101 (1972).
. A. CASTERA y J. M.* SuNE: Are. Pharm XIII, 167 (1972).

ooy ey

Ars Pharmaceutica. Tomo XIV. Num. Unico, 1973.



12 J. A. CASTERA Y J. M." SUNE
3.5.1.—Ensayos preliminares. Técnica de Oliver y Suné.

Con objeto de comprobar la reproductibilidad y concordancia
de resultados aplicando la técnica original de Oliver y Sufié en
igualdad de condiciones, se efectuaron una serie de ensayos preli-
minares que se exponen a continuacion. En todos ellos se empieza
utilizando la minima cantidad de emulgente necesaria, de acuerdo
con los autores, para conseguir la inversion de la emulsion.

Dentro de la serie de emulgentes derivados del sorbitan utiliza-
dos a lo largo del trabajo se elegieron ios Tween 80 y Tween 20
como emulgentes 6leo-acuosos mas caracteristicos.

En ambos casos se aplicaron las dos técnicas expuestas por los
autores como técnicas A y B y dos velocidades de agitacion corres-
pondientes a las posiciones quinta y segunda del reostato, equivalen-
tes aproximadamente a 11.500 - 12.000 r. p. m. la primera (velocidad
similar a la utilizada por los autores mencionados) y 9.000 r. p. m. la
segunda. Las denominamos rdpida y moderada respectivamente.

La agitacion de la mezcla de agua purificada y aceite da lugar
a emulsién A/O antes del minuto de agitacién.

Con objeto de comprobar si la sola adicién de agua basta para
invertir el signo de la emulsién de A/O a O/A se prepara una emul-
sion A/O agitando agua purificada y aceite en la proporciéon que
utilizan Oliver y Sufié en sus ensayos, es decir 30 partes de agua y
50 de aceite. A la emulsidén formada se adiciona agua de 25 en 25
mililitros con lo que se observa una progresiva fluidificacion que al
alcanzar los 100 ml da lugar, al dejar en reposo, a separacion de dos
capas, agua y aceite, de acuerdo con sus densidades, si bien la in-
ferior o acuosa es de aspecto opalino (emulsion O/A muy diluida).
Puede concluirse que la adicion de agua no consigue la inversion de
la emulsién A/O formada sino mas bien la rotura.

3.5.1.1.—Ensayos con Tween 80 y Técnica A.
1) 4,5% de emulgente. Velocidad rdpida.

Al anadir el agua con el emulgente, las vibraciones y el ruido
del agitador disminuyen. Aparece como unos grumos que pronto de-

saparecen. Aumenta el volumen y el aspecto se hace mas blanco.
Todo ello ocurre antes de anadir toda el agua con el emulgente. Se
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sigue agitando y a los 8 minutos parece fluidificarse algo. A los 10
minutos se detiene el agitador. La emulsion es O/A.

La temperatura inicial de 21° ha pasado a 26° al terminar de
agitar.

2) 2,5% de emulgente. Velocidad rdpida.

Al terminar la adicién del agua y emulgente disminuyeron las
vibraciones y el ruido del agitador observandose aumento de volu-
men y aspecto mas blanco que al comienzo. A los 6 minutos se de-
tuvo el agitador. La emulsion es O/A.

La temperatura inicial de 23" ha pasado a 27° al final del ensayo.

Con objeto de averiguar si la emulsion O/A formada puede pa-
sarse de nuevo a A/O se le anaden 20 mililitros de aceite con ayuda
del agitador.

Al principio se nota una disminucion en el ruido del agitador
que pronto se normaliza. Aumenta algo el volumen. A los 3 minu-
tos se detiene y se determina el tipo de emulsion: Sigue siendo O/A.

Se anaden otros 20 mililitros de aceite y se opera como antes.
Ocurre practicamente lo mismo y a los 3 minutos sigue siendo la
emulsion O/A. Hay que senalar la formacion de espuma en capa tan
ancha como la de emulsion.

A las 12 horas de reposo se separa en la superficie una capa
oleosa que corresponde a un cremado. El resto de la emulsion con-
tinda estable aunque de definicion dudosa por lo que respecta al
tipo.

3) 4,5 de emulgente. Velocidad moderada.

Se experimenta la velocidad moderada con objeto de compro-
bar la influencia de este parametro.

La emulsién A/O con el agua y el aceite se forma sin dificul-
tad al minuto de agitar, a pesar de la disminucién de velocidad.

Nada se observa de particular durante la adicion del agua-emul-
gente. So6lo al terminar de anadir se produce un aumento brusco de
volumen, disminuciéon de las vibraciones y transformacion del as-
pecto a blanco-cremoso.

Se da por terminada la agitacién a los 3 minutos anotdndose la
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formacion de bastante espuma. La emulsion resulta O/A.
La temperatura inicial de 21° pasa a 23° al terminar.

4) 2,5% de emulgente. Velocidad moderada.

Al minuto de finalizar la adicién de agua-emulgente se produce
el cambio de fase con aumento de volumen de la masa, menor rui-
do por disminucion de las vibraciones y aspecto méas cremoso.

También en este caso la temperatura inicial de 21° pasa a ser
de 23° al detener el agitador a los 3 minutos.

Discusion de los resultados de las experiencias 1 a 4.

De la comparacion de resultados conseguidos en los ensayos des-
critos en los que tan sélo se han variado la velocidad de agitaciéon y
cantidad de emulgente, se llega a las siguientes consideraciones:

a) La velocidad de agitacion influye en el tiempo que tarda en
efectuarse la inversion de la emulsion de A/O a O/A.

b) La cantidad de Tween 80 indicada por Oliver y Sufié como
minima para conseguir la inversion (4,5%) parece excesiva
en las condiciones en que se ha operado ya que alcanza igual
resultado con 2,5% y tal vez con menor cantidad.

¢) Los cinco minutos que los autores utilizan para emulsionar
el agua purificada y el aceite pueden reducirse a tres minu-
tos de agitacién ya que bastan para conseguir la emulsion.

En consecuencia de lo expuesto se prosiguen las experiencias
empleando s6lo 3 minutos de agitaciéon para formar emulsion A/O
con el agua purificada y el aceite y disminuyendo progresivamente
la cantidad de emulgente hasta conseguir determinar la minimsa
cantidad capaz de producir emulsién.

5) 2% de emulgente. Velocidad rdpida.

Se produce la inversion del tipo de la emulsion a los 30 segun-
dos de terminar de afadir la mezcla agua-emulgente.
La temperatura inicial de 23° pasa a 24° al finalizar el ensayo.



ARS PHARMACEUTICA 15
6) 1% de emulgente. Velocidad rdpida.

Se produce la inversién de la emulsion de A/O a los 45 segun-
dos de finalizar la adicion de la mezcla agua-emulgente.

La temperatura inicial de 23° pasa también a 24° al término del
ensayo.

7) 0,59% de emulgente. Velocidad rdpida.

No se produce la inversion ni siquiera a los 8 minutos de agita-
cién contados a partir de la total adicién de la mezcla agua-emul-
gente, aunque en algunos momentos parecia que queria invertirse.

La temperatura pasa de 22° al iniciar a 23° al finalizar el ensayo.

Al minuto de reposo se observa la aparicion de gotitas blanque-
cinas en la superficie, se deja hasta 10 minutos sin que sufra nueva
variacion.

Transcurridos los diez minutos se somete de nuevo a la accidon
del agitador y al minuto se invierte la emulsion a O/A.

Con objeto de comprobar la estabilidad de la emulsion forma-
da se opera como en el ensayo 2) adicionando aceite para intentar
invertir de nuevo la emulsion, ahora a A/O.

La adicién de 10 mililitros de aceite incorporados lentamente
mediante agitacion rapida durante 3 minutos no modifica la emul-
sion. La adicion de otros 25 mililitros de aceite, después de dos mi-
nutos de reposo, aumenta el volumen aparente de la emulsion y
disminuye algo las vibraciones pero no invierte la emulsion des-
pués de otros 3 minutos de agitacion. De nuevo se deja dos minutos
en reposo y se afiaden hasta 55 mililitros de aceite con agitacion du-
rante 4 minutos sin que varie el signo de la emulsién y ello a pesar
de que en tal momento posee sblo 0,5 g de emulgente (Tween 80)
para 50 ml de agua y 100 de aceite.

8) 1% de emulgente. Velocidad moderada.

A los dos minutos y medio se invierte el signo de la emulsion,
resultado ldgico si se tiene en cuenta que con velocidad de agita-
ciéon rapida se alcanzé a los 45 segundos. (Véase ensayo num. 6).
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9) 0,5% de emulgente. Velocidad moderada.

Se produce inversion a los 4 minutos y 45 segundos después de
anadir todo el emulgente.

El resultado podria parecer algo anormal frente al conseguido
con igual proporcion de emulgente y mayor velocidad de agitacién
(véase ensayo num. 7) que no consigui6 la inversion, pero hay que
sefialar que ya alli se decia que “en algunos momentos parecia que
queria invertirse”. Puede admitirse que cualquier ocasional peque-
fla variacion en el desarrollo del ensayo (por ejemplo en la pesada
del emulgente) puede ser la razén del resultado por tratarse de una
zona limite.

Discusion de los resultados de las experiencias 1 a 9.

Comparando los resultados obtenidos con los que en su dia ob-
tuvieron Oliver y Sufié para el mismo emulgente Tween 80, se ob-
servan diferencias notables, ya que para aquellos autores la minima
cantidad necesaria para conseguir la inversiéon era de 4,5 gramos,
mientras que en nuestros ensayos es de 1 gramo.

Repasando las posibles causas de tal diferencia encontramos co-
mo mas posible la no utilizacién en nuestros ensayos de la placa
rectangular unida al sistema de agitacion que usaron los autores
mencionados.

Para comprobarlo se repiten los ensayos con dicha placa rec-
tangular.

10) 4,5% de emulgente. Velocidad rdpida.

Transcurridos 10 minutos de agitacion, después de anadir la mez-
cla agua-emulgente, no se ha invertido todavia la emulsion.

La temperatura inicial de 20° alcanza los 24,5° al final del ensayo.

Se repite de nuevo el ensayo en exactamente idénticas condi-
ciones y se produce la inversién del signo de la emulsién de A/O a
O/A a los 5 minutos de agitacion (la temperatura inicial de 20° al-
canza los 24° en la emulsion final).

Tales resultados dispares parecen corroborar el hallarse en la
zona limite, es decir, operando con la minima cantidad de emulgen-
te necesaria para producir la inversion.
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11) 4% de emulgente. Velocidad rdpida.

Se produce inversién de la emulsion A/O a O/A a los 5 minu-
tos de agitacién rapida después de adicionar toda la mezcla agua-
emulgente. El resultado es inesperado.

La temperatura inicial de 20° alcanza los 24° al término del
ensayo.

12) 3,5% de emulgente. Velocidad rdpida.

No se produce inversion después de 10 minutos de agitaciéon
rdpida. No obstante, al dejar en reposo durante 4 minutos y agitar
de nuevo, se invierte la emulsion A/O a O/A.

Se repite el ensayo en idénticas circunstancias. No se invierte
la emulsién a los 10 minutos de agitar. Se deja en reposo 3 minutos
y de nuevo se agita sin que se consiga invertir ni siquiera después
de 3 minutos de agitacion.

13) 4,5% de emulgente. Velocidad moderada.

No tiene lugar la inversién de signo de la emulsiéon después de
10 minutos de agitacion moderada. Tampoco se invierte después de
5 minutos de reposo seguidos de 3 minutos de nueva agitacion.

14) 5% de emulgente. Velocidad moderada.

No se invierte la emulsiéon con 10 minutos de agitaciéon. Tampo-
co se consigue dejando en reposo 3 minutos y agitando de nuevo
otros 2 minutos.

La temperatura inicial de 21° es de 27° al finalizar el ensayo.

Discusion de los resultados de las experiencias 10 a 14.

Las experiencias 10 a 14 se efectian con la placa rectangular
unida al agitador de acuerdo con las que efectuaron Oliver y Sufné
en su trabajo. Los resultados obtenidos concuerdan, en lineas gene-
rales, con los de los autores mencionados, corroborando la influen-
cia de la velocidad en el tiempo de inversion y demostrando la que
por su parte tiene la presencia de la placa rectangular unida al agi-
tador, que dificulta la inversion.
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3.5.2.1.—Ensayos con Tween 80 y Técnica B.

Se utiliza, en todos los ensayos, la placa rectangular unida al
agitador.

15) 3% de emulgente. Velocidad rdpida.

Al empezar a anadir la soluciéon de emulgente ya se produce
la inversion de la emulsién. Parece demostrar la existencia de un
exceso de emulgente.

La temperatura inicial de 22° pasa a 23° al dar por finalizado el
ensayo.

16) 2% de emulgente. Velocidad rdpida.

No se invierte la emulsion ni siquiera a los 10 minutos de adi-
cionar todo el emulgente.

Se repite el ensayo en exactamente las mismas condiciones y se
produce la inversién de la emulsion al empezar a ahadir la solucién
de emulgente.

La disparidad de resultados hace pensar en que la proporcion
del 2%. de emulgente se halla en el limite o minimo capaz de pro-
ducir la emulsién en las condiciones experimentales elegidas (velo-
cidad rapida).

17) 1,5% de emulgente. Velocidad rdpida.

No se produce la inversiéon de la emulsiéon después de 10 minu-
tos de agitacién ni se observa ningun sintoma de que tienda a pro-
ducirse.

La temperatura inicial de 22° pasa a 25° al final de la experiencia.

18) 2% de emulgente. Velocidad moderada.

No se produce la inversiéon de la emulsiéon, ni siquiera a los 10
minutos de agitar, si bien en ciertos momentos da la impresion de
que va a producirse.

La temperatura inicial de 22° pasa a ser de 28° al término del
ensayo.
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3.5.1.3.—Ensayos con Twenn 20 y Técnica A.
19) 1,2% de emulgente. Velocidad rapida.

Se produce la inversion de la emulsiéon A/O a los 10 minutos
exactos de agitacion después de incorporar todo el emulgente.

Se repite el ensayo teniendo lugar la inversion de la emulsion
a los 2 minutos de agitaciéon después de anadir todo el emulgente.

Se repite de nuevo en idénticas condiciones operativas y se pro-
duce la inversién de la emulsiéon a los 3 minutos.

La temperatura inicial de 22° pasa a 26° al final de la experiencia.

3.5.1.4—Ensayos con Tween 20 y Técnica B.

20) 1,4% de emulgente. Velocidad rdpida.

No se produce la inversiéon de la emulsiéon después de 10 minu-
tos de agitacion contados a partir de la adicion total del emulgente.
Pero tampoco constituye una emulsion A/O clara.

Después de un cierto tiempo de reposo (més de 5 minutos) se
separa una capa blanca en el fondo y otra en la superficie. Al agitar
de nuevo, se invierte la emulsion de inmediato.

La temperatura inicial de 25° pasa a 32° al final del ensayo.

Repetido el ensayo se produce la inversién de la emulsiéon antes
de anadir todo el emulgente con el aceite.

La temperatura inicial de 26° pasa a 29° al final de la experiencia.

Se repite de nuevo el ensayo y, en este caso, se produce la in-
version de la emulsion A/O a los 3 minutos 45 segundos de agita-
cion después de anadir todo el emulgente.

La temperatura inicial de 23° pasa a 25° al final del ensayo.
Discusion de los resultados de las experiencias 19 y 20.

Las diferencias que se observan en los resultados de estos en-
sayos (10 y 20) pueden atribuirse a que la proporciéon de emulgente
utilizado se encuentre en la zona limite. No obstante, con el método
B, las diferencias son suficientemente elevadas como para que hagan
dudar de la bondad del método, por lo menos para algunos emul-
gentes y en las condiciones utilizadas en los ensayos.
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3.5.2.—Técnica modificada.

Como consecuencia de las experiencias anteriores se decide in-
troducir leves modificaciones en la técnica original de Oliver y Suné
para proseguir el estudio de emulgentes formadores O/A exclusiva-
mente (aquellos autores estudian también emulgentes formadores
A/O).

Se toma como base la técnica B de Oliver y Suné, es decir, la
que incorpora el emulgente mezclado con el aceite, con las siguien-
tes modificaciones:

a) El emulgente se adiciona al aceite calentado a 45° C con el
fin de conseguir una mejor interposicion.

b) La adiciéon de la mezcla emulgente-aceite se efectia lo mas
rapidamente posible y, por supuesto, en menos de un minuto.

c¢) La agitacion, después de adicionar el emulgente, se man-
tiene hasta que se produce la inversién de la emulsion A/O
a O/A, con un maximo de 15 minutos.

d) Se repite cada experiencia un minimo de tres veces y se
da por valido si tiene lugar la inversién de la emulsién en
el tiempo limite de 15 minutos.

e) Se anota la temperatura ambiente, que ofrece oscilaciones
entre los 20 y 25° C,

f) Se opera con un total de 150 g de emulsién, minimo que
permite que se sumerja totalmente el agitador y asegura
una menor interposiciéon de aire.

Se ensayan, como se ha indicado, exclusivamente los emulgen-
tes considerados de tipo O/A, por ser, tedricamente, los Unicos que
pueden dar lugar a la inversién de una emulsién &acuo-oleosa. El
ensayo se efectua con los cuatro “Tween” y los cuatro “Sorbithom
T” fundamentales que han venido utilizdndose a lo largo del trabajo.

3.5.2.1.—Ensayos con los “Tween”.
TweeN 20
Se parte de una proporcion inicial del 1,40% de emulgente, por-

que fue la minima cantidad de emulgente (Tween 20) necesario para
invertir la emulsiéon en el método de Oliver-Sufié.
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La primera serie de ensayos que se realizan con esta proporcién
son aceptables, segin las condiciones prefijadas; no obstante, se rea-
liza una segunda serie de ensayos aumentando un poco la cantidad
de emulgente para ver si el tiempo de inversién es mas concordante.
La cantidad afadida no fue arbitraria (1,40 a 1,46), sino que equivale
a aumentar 0,1 g en el total de emulgente que corresponde a 150 g
de emulsion.

Los resultados obtenidos se exponen a continuacion:

Formacién Adicién aceite- Inversion a O/A
emulsién A/O emulgente

=)

el e
= 2 & g:g 3 Establllda’d
o o g~ Dy = kS| o ° = a los 30
0@ B = o E 2R S @ 2 'S E
g .. e [ 5 g v o 9 o,
>8% = e Sk > A = > =
11.100 1’45” 12.400 1,40 10,300 3’ 10.200 I
11.100 155 12.000 1,40 10.100 13’50” 10.500 E
11.100 122&% 12.000 1,40 10.40u 355" 11.000 E
11.200 1’40” 13.000 1,46 11.000 220" 10.800 E
11.000 1’40 12.000 1,46 10.000 3'40” 10.100 E
11.100 130" 11.500 1,46 10.100 6°20" 10.700 E
11.500 1’5” 12.800 1,46 10.100 3'30” 10.700 E

4;-&--‘:@‘:

En la segunda serie de ensayos, el tiempo de inversién es mas
uniforme y se obtienen en todos los casos emulsiones estables du-
rante 30 minutos como minimo.

Los resultados concuerdan con el método de referencia.

TWwEEN 40

La cantidad minima de emulgente para producir la inversién
segin el método de Oliver-Sufié era del 1,6%, y de ella se partiod,
pero al obtener en el primer ensayo un tiempo nulo de inversion,
es decir, que se invertia nada mas afadir el aceite y emulgente, se
ensayaron cantidades menores llegando de nuevo a 1,6% sin con-
seguir invertir la emulsidn, ni, incluso, con dicho porcentaje —re-
sultado inesperado y desconcertante— por lo que se continué ensa-
yando con proporciones crecientes de emulgente, llegandose incluso
al 7% sin que se consiguieran tres ensayos en que se produjera la
inversion en las condiciones prefijadas.
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En el cuadro resumen, se ordenan las experiencias de acuerdo
con el porcentaje de emulgente utilizado de menor a mayor para
mayor claridad, aunque en realidad se efectuaron en otro orden.
Sélo se transcriben los resultados obtenidos hasta una proporciéon
maxima del 3,33% de emulgente porque no se tabularon velocida-
des en las experiencias realizadas con mayor proporcion de emul-

gente.

Formacién Adicién aceite- Inversién g,
emulsién A/O emulgente a O/A ° &
V?rll(i)cciiSIad Velocidad E 8
4 Velocidad Emulgen- : =
(r.p.m.) Tiempo (r.p.m.) te (g%) aréci)csitén Tiempo Lﬁ ©
11.000 2°20” 12.200 1,00 10.000 —
11.000 1’50” 12.200 1,20 10.400 -
11.200 2'10” 12.200 1,30 10.500 —_
11.200 2’40” 12.400 1,36 10.500 —
11.000 1’50” 12.200 1.40 10.200 0’ E
11.200 1352 12.400 1.40 10.800 =
9.400 35562 11.400 1,40 10.200 =
11.000 1158 12.000 1.40 10.600 -
10.800 1’50” 12.000 1,46 11.000 —
11.600 5% 13.000 1,53 11.000 —
11.000 2’4" 12.200 1,60 (%) 10.000 0’ I
11.000 1’207 12.000 1.60 10.400 ——
10.500 2'10” 11.700 1.66 10.500 —
10.000 240" 12.000 Li%3 9.700 =
10.600 2'20" 12.100 1.80 9.800 =
11.000 2 12.100 1,86 10.400 —
11.000 220 12.000 1,93 10.000 —_
11.200 1’45” 12.000 2,00 10.800 02 E
11.000 1’40 12.300 2.00 10.000 —
10.200 225" 11.000 2.13 9.800 _
10.500 242 D 12.000 2.46 11.000 —_
10.500 2135” 11.700 2,66 10.500 =
10.200 2’254 11.600 2.86 10.100 —_
10.500 1’45 12.000 293 10.000 —
11.000 1’45 11.800 3,00 10.300 0’ E
11.300 1’10” 11.800 3.00 10.400 0 E
11.500 1¥5% 11.000 2,00 10.200 i
10.900 140" 12.200 3,06 10.000 —
10.400 2'30” 11.300 3.20 9,800 =

10.100 1’50” 11.600 3.33 8.800 =
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TwEEN 60

La minima cantidad de Tween 60 para producir la inversién en
el método de referencia fue de 1,9% y de ella se parte, observandose
que es excesiva por lo que se disminuye llegdndose al 1,50% que
aunque invierte la emulsiéon a los cero minutos ha de considerarse
como el minimo porque el porcentaje inmediatamente inferior
(1,46%) no llega a invertirla ni durante 15 minutos. El resultado es
perfectamente légico.

A continuacién se exponen los resultados experimentales obte-
nidos.

Formacién Adicién aceite- Inversién T,
Velocidad emulsién A/O emulgente a O/A TG
inicial ] ; Zu
(r.p.m.) Tiempo V(ilomdad Eénulgen— Ve}l;())csltciad Tiempo g ﬁ
pm) te (%) gicién 2
10.200 2’127 11.800 0,73 10.000 —
11.300 1’10” 12.300 1,46 11.000 —
11.000 1'83” 12.800 1,50 10.300 0’ E
11.600 1’30 12.600 1,50 10.300 0 E
11.000 1367 12.300 1,50 10.400 0’ E
11.500 55" 12.800 1,50 11.000 0 E
11.300 1’17” 12.200 1,60 10.200 0’ E
11.000 1’45 12.000 1,90 (*) 10.000 0’ E
TweNN 80

Como en los emulgentes antes ensayados se parte de la minima
proporciéon ofrecida por el método de referencia, 2,00%, y como re-
sulta excesiva se disminuye hasta alcanzar un porcentaje minimo
del 1,80% en el que se produce la inversion.

Los resultados obtenidos se exponen a continuacion:

Formacién Adicién aceite- Inversién g,
Velocidad emulsiéon A/O emulgente a O/A ©T&
inicial _ e g2
(r.p.m.) Tiempo V(eloc1dad E‘mulgen- Ve;(‘);;lﬁad Tiempo f-',,,u'—;
r.p.m.) te (%) adici6n =
11.000 55 12.500 1,60 10.400 =
11.400 1’40” 12.400 1,70 10.400 —
11.300 1’35” 12.400 1,73 9.800 —
11.100 W55% 12.000 1,76 10.400 =
11.200 1'40” 12.300 1,80 10.000 0’ E
11.500 1°20” 13.000 1,80 11.000 0’ E
10.800 1’50” 12.000 1,80 10.400 0’ E
11.400 1’50” 12.800 1,80 10.800 0’ E
11.000 140" 12.200 2,000 (*) 10.000 0’ E
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3.5.2.2.—Ensayos con los “Sorbithom”.

SorBITHOM TL

La serie de ensayos efectuados con el Sorbithom TL han dado
resultados coincidentes practicamente en todo con los del método de
Oliver-Sufé.

Con la minima cantidad de Sorbithom TL, alli indicada (1,30%),
se consigue en el cien por cien de los ensayos efectuados invertir la
emulsiéon A/O formada y durante el intervalo de tiempo compren-
dido dentro de los 10 minutos.

Los resultados experimentales se exponen a continuacién:

Formacién Adicién aceite- Inversion
emulsion A/O emulgente a O/A
Velocidad B _ o ° s
inicial 8 TF 8 Te.§ 3 © £ Estabilidad
cpm) B §g ED g § 2 a alos3o
e g & & 3 g IS [ g =
11.000 2’ 12.000 1,30(0) 9.800 710" 10.400 T
11.700 120" 13.000 1,20 10.200 920" 11.000 1)
11.000 1’40” 12.000 1.30 10.300 250" 10.700 E
11.300 1°10% 13.000 1,30 10.200 345" 11.000 ¥

SorBiTHOM TP

Se parte de 1,60% de Sorbithom TP de acuerdo con el trabajo
de referencia y al obtener en el primer ensayo un exceso de emul-
gente, se disminuye el porcentaje del mismo, no llegdndose a obtener
tres ensayos positivos con porcentajes inferiores e incluso al repetir
con el 1,60% no se invirtié la emulsién, ni tampoco con el 1,96 de
emulgente (resultados poco explicables).

A continuacion se exponen los valores experimentales obtenidos:



Formaciéon Adicidén aceite- Inversion ©
Velocidad emulsién A/O emulgente a O/A 38
inicial . ) Velocidad 3 8
(r.p.m.) ; Velocidad Emulgen- _ . =
Tiempo (r.p.m.) te (%) a(li)iocsi%n Tiempo £ .
11.000 1'35” 12.300 5138 11.000 —
11.300 1125" 12.300 1,26 11.000 —
11.000 2’ 12.100 1.30 11.000 —
11.200 1’55" 12.100 1,323 11.000 0’ E
11.500 17458 13.400 1.33 11.000 0’ E
10.900 1°35¢ 12.500 133 10.500 —
11.200 1’45” 12.500 1.33 10.500 —
10.600 R 15" 12.400 1.40 10.800 0 E
11.300 1°'15” 12.700 1,40 10.200 =
10.300 2’10 11.800 1.46 10.500 —
11.000 2% 12.200 1.60 (*) 10.500 0 E
10.400 1'45” 11.500 1.60 10.200 —
9.800 2'30" 11.400 1.86 8.800 —

SorBITHOM TE

Se empezé empleando un 2% de Sorbithom TE de acuerdo con
método de referencia. Como en el primer ensayo se demostrd exceso
de emulgente, se utilizé en los siguientes menor cantidad, no lle-
gandose a obtener en ninguna de las proporciones ensayadas tres
ensayos positivos.

Incluso al repetir el ensayo con el 2% se obtuvo un resultado
opuesto al primero, es decir, que se necesitaba mas emulgente. Se
continu6é con nuevos ensayos en cantidades crecientes, llegandose al
3,20% sin obtener resultados positivos.

Los valores experimentales se exponen a continuacion:

Formacion Adicion aceit=- Inversion T,
Velocidad emulsiéon A/O emulgente a O/A T&
.= = =)
(J:}ljc.;g.l) T Velocidad Emulgen- Velocidad ; §£
'R0 (r.p.n.) te (%) POSL: Tiempo % «
adicion =
11.300 1’45” 12.700 1’33 11.000 —
11.200 1°C0” 12.200 1,36 11.000 —
11.200 120" 12.600 1.40 10.300 0 E
11.000 2% 12.000 1,40 10.100 —
11.800 112" 13.200 1’40 11.000 —
11.700 158 13.000 1,40 10.800 —_
11.200 1’25” 12.700 1,46 10.800 =
11.000 1°40” 12.300 1'53 10.500 —
11.000 150" 12.300 1.60 10.300 0’ E
11.000 1'40" 12.000 1.60 10.800 0’ E
11.200 1'30” 12.300 1.60 10.200 s
11.800 S50% 12.800 1,73 10.800 =
11.000 24115 12.300 2'00 (*) 11.000 0’ E

9.900 2°20” 11.400 200 8.800 =



SorBiTHOM TO

Se parte de la proporcion 1,60% de Sorbithom TO que en el pri-
mer ensayo da inversién inmediata, lo que indicaria exceso de emul-
gente, por lo que se disminuye la proporcion al 140% sin que se
obtenga resultado positivo por lo que se vuelve a aumentar hasta
rebasar con creces el 2,7% que era el valor obtenido en el trabajo
de referencia, llegandose incluso al 5% sin obtener tres resultados
positivos pero con una pequenisima cantidad de aumento, es decir,
con el 5,06% se consiguieron tres ensavos en los que se invirtié la
emulsién a los 5’307, 11'45” y 5'25”, respectivamente, al afnadir la
mezcla de aceite-emulgente. Se considera dicha cantidad como el
minimo porcentaje de Sorbithom TO para producir la inversion de
la emulsion formada.

A continuacién se exponen los resultados experimentales.

Formacion Adicion aceite- Inversion w4
Velocidad emulsién A/O emulgente a O/A 7‘52
inicial . ) Velocidad 28
r.p.m. : Velocidad Emulgen- v =)
(rp.m)) Tiempo () te (g%) agi%siz')-n Tiempo ém
11.100 1'55% 12.000 1,40 10.000 —_
11.400 1’30” 12.400 1,46 11.000 —
11.200 55 12.000 1,53 11.000 —
11.300 2'10” 12.500 1,56 11.200 —_
11.200 1'40” 12.200 1,60 (*) 10.200 0 E
10.900 20115 12.000 1,60 9.700 —_
10.000 2'12” 11.400 1,60 10.400 0’ E
11.000 1'45” 12.500 1,60 10.400 —
11.200 RS 12.300 1,73 10.000 —
11.000 1'50” 12.800 1.80 10.000 =
10.600 1'50" 12.100 1,86 10.000 —
11.500 1’158 12.000 1,93 10.300 —
10.200 2'20" 11.400 2,00 10.300 ——
10.100 230" 12.000 2,06 10.000 —
11.000 e 5% 12.400 213 10.000 —
10.000 235" 11.600 2,2 10.000 =
10.800 1'50" 12.100 2,26 10.200 —
10.300 203 Sl 11.800 2.40 10.500 —
11.000 1'45" 11.800 3 10.400 —
11.000 358 11.600 3.13 10.400 —
10.800 2’ 12.000 3.26 10.000 —
11.100 1’20 12.000 3.46 10.000 -
10.800 2'15" 11.600 3.66 10.000 v
11.200 1’ 12.000 3.80 10.000 —
11.000 1’40" 12.200 4,00 10.100 —
11.100 1'15” 11.900 4.06 9.900 s
10.800 2’ 11.200 4,13 10.200 0 E
10.800 1}35¢ 11.600 4.13 10.300 0 E
11.400 1 115% 11.600 413 10.000 —
11.400 1°172 12.800 4.26 10.500 e
9.800 2’30" 11.100 4’4 8.800 =—

11.000 1'55" 12.000 5.00 10.000 ==
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3.5.2.3.—Discusion de resultados.

El asterisco (*) con que se senala uno de los porcentajes de
emulgente en cada uno de los cuadros de valores experimentales
indica la cantidad de dicha sustancia con que se empez6 a ensayar,
coincidente en todos, excepto en el Sorbithom TO, con la minima
cantidad de emulgente necesaria para producir la inversion, segun
el método de Oliver-Suné.

Todas las series de ensayos de los diferentes emulgentes se
ordenan para una mayor claridad de acuerdo con el porcentaje de
emulgente utilizado de menor a mayor, aunque en la practica se
empezd con el porcentaje de emulgente indicado que se aumentaba
o disminuia de acuerdo con los resultados que en cada caso se ob-
tenian.

De acuerdo con las condiciones establecidas inicialmente, la in-
version de la emulsion solamente se realiza en las condiciones oOpti-
mas en los emulgentes Tween 20 y Sorbithom TL que son precisa-
mente también aquellos en que las cantidades minimas necesarias
para obtener inversion coinciden con las del método de referencia.
En todas los deméas emulgentes, o se produce la inversion cuando
se considera que hay exceso de emulgente (a los cero minutos de
agitacion después de afadir el aceite-emulgente) o no se produce ni
después de los 15 minutos.

Se llegan a resultados positivos aunque algo diferentes de los
obtenidos con el método de referencia, con los emulgentes Tween 60,
Tween 80 y Sorbithom TO, cuya cantidad minima necesaria para la
inversiéon de la emulsién fue de 1,50%, 1,80% y 5,06%, respectiva-
mente.

Finalmente con los emulgentes restantes, es decir, Tween 40, no
se llega a resultados positivos ni con el 7%, Sorbithom TP no se
llega a resultados positivos ni con el 1,86%, Sorbithom TE no se
llega a resultados positivos ni con el 3,20%, aunque en los tres casos
se llega a obtener en dos ensayos la inversién a los cero minutos
pero sin conseguir el tercero, correspondiente a las proporciones 3%,
1,33% y 1,60% respectivamente. No obstante, aun en el supuesto
de que se hubiesen invertido en los tres ensayos, no se explicaria
el por qué a mayor concentracidén no se consigue la inversion.
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CONCLUSIONES

1.—En el estudio de la técnica de determinacién de la potencia de
un emulgente de Oliver y Suné se llega a las siguientes con-
clusiones:

a) La velocidad de agitacion influye en el tiempo que tarde en
efectuarse la inversion del tipo de la emulsion.

b) La reproductibilidad de ensayos s6lo se consigue utilizando
exactamente la misma técnica y dispositivos. Concretamente
es indispensable la placa rectangular unida al agitador para
obtener los resultados de Oliver y Suné.

2.—Se introducen modificaciones en la técnica original de Oliver y
Sufié normalizando algunos factores que podrian influir en las
determinaciones. Los resultados obtenidos son similares a los de
la técnica original, si bien siguen ddndose en ocasiones resulta-
dos andémalos y poco explicables que hacen pensar en la inter-
vencién de algun nuevo factor hasta ahora no considerado.



