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34 —FEsqu
del numero de revoluciones por minuto (r.p.m.).

A.—Agitador Probus, con su varilla y placa rectangular.

B.—Reostato acoplado al agitador, con interruptor (I) de contacto, dos
enchufes, uno que conecta con el suministro eléctrico y otro con el agitador,
teniendo éste a su vez otro interruptor (e). Posee siete
te resistencia (R) que condicionan siete velocidades distintas en el agitador.

C.—Tacometro manual HT 64/50,
por €l punto a, bien directamente o por algin otro procedimiento. Se ensa-
yo el
unié al eje del agitador por a’, mediante una varilla no rigida (especie de
muelle) con lo que se conseguia determinar las r.
siciones para tres intervalos de velocidades (de 50 a 500 r.p.m., de 500 a 5.000
y de 5.000 a 50.000 r.p.m.) que se adaptan a la posicién deseada mediante la
palanca (b). Finalmente existe un botdén (¢) que al presionar pone en li-
bertad la aguja indicadora
posicién en que se encontraba.

(*) Véanse antecedentes bibliogrificos en Galénica Acta. y la primera parte del trabajo en
Ars Pharm.
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3.4.—Velocidades en el aire correspondientes a las distintas posiciones del
agitador.

Se ensayan {las velocidades en el aire en r.p.m. correspondientes a las
siete posiciones del agitador.

Se realiza el ensayo para observar la uniformidad del r.p.m. dentro de
una misma posicion del agitador
agitando a cada posicion durante 10 minutos, anotandose la velocidad en
r.pm. de minuto en minuto.

Después de los 10 minutos, sin intervalo de reposo, se pasa
posicién. En este momento y sin interrupciéon empieza €l II ensayo, con la
diferencia r
se va descendiendo a la 63, 58.., etc, hasta finalizar la experiencia con la
1.8 posicién de partida. T

Observando los resultados del cuadro anterior, se ve que en las tres pri-
meras posiciones del reostato, tanto en €l 1.° como en el 2.° ensayo, las di-
ferencias en r.p.m. entre el primer minuto de agi
bastante ostensibles y oscilan alrededor de las 1.000 r.p.m. En la cuarta
posicién las diferencias ya son menores, alrededor de las 500 r.p.m. Y en las
tres ultimas posiciones no hay diferencias significativas en las r.p.m. tanto
respecto al tiem

Comparando los dos ensayos, se
diferencias
que se mantiene en la 3.2 y 2.2 posicion, para incrementarse de forma con-
sideralblle en la 1.2 posicién.

De todo ello, se puede deducir que para obtener velocidades relativamen-
te uniformes, conviene que el agitador lleve varios minutos en funciona-
miento y utilizar las tres ultimas posiciones del reostato.

3.4.2.—Ensayo de las velocidades en agua, aceite parafina liquida, en r.p.m.,
correspondientes a las 7 posiciones del agitador.

Se utiliza un vaso de precipitados de 250 ml. de capacidad y se opera a
pemperatura ambiente de 20°C.
mente después de 1 minuto de agitacion, en cuatro volimenes diferentes
de liquido (100, 150, 200 y 350
de una posiciéon a otra del reostato sin interrumpir 1a agitacion.

En €l cuadro de valores experimentales se ha trazado una llnea con la
que se quiere indicar que en todas las experiencias que se hallan por encima
y a la derecha de la misma, se incorpora aire durante
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I Ensayo
Tiempo Velocidad en r.p.m.
en
minutos la 2.4 3.a 4a 5.2 6.a T8
1 6.300 8.500 11.000 11.600 12.700 12.700 12.500
2 6.900 9.000 11.300 11.900 12.700 12.700 12.500
3 7.000 9.200 11.500 12.000 12.700 12.700 12.500
4 7.400 9.400 11.600 12.000 12.700 12.700 12.400
5 7.600 9.500 11.800 12.000 12.700 12.700 12.400
6 7.800 9.000 12.000 12.00 12.700 12.700 12.600
7 7.800 9.700 12.000 12.000 12.700 12.700 12.700
8 8.000 10.000 12.000 12.000 12.700 12.700 12.700
9 8.200 10.100 12.000 12.000 12.700 12.700 12.500
10 8.300 10.200 12.000 12.000 12.700 12.700 12.700
II Ensayo
Tiempo Velocidad en r.p.m.
en
minutos 1a sas 3.a 4.a i 6.2 78
1 9.000 8.500 10.500 1 11.400 12.000 12.600
2 9.30 9.200 11.500 12.100 12.100 12.300 12.500
3 9.300 9.400 11.600 12.200 12.200 12.400 12.200
4 9.400 9.600 11.700 12.200 12.400 12.500 12.200
5 9.400 10.000 11.800 12.200 12.500 12.500 12.400
6 9.500 10.100 11.700 12.200 12.700 12.400 12.200
i} 9.700 10.200 11.800 12.200 12.600 12.400 12.200
8 9.800 10.400 11.800 12.200 12.700 12.500 12.200
9 10.000 10.400 11.700 12.200 12.700 12.600 12.300
10 9.800 10.600 11.700 12.200 12.700 12.400 12.500

anas



ml de
liquido
AGUA

100
150
200
250

ACEITE

100
150
200
250

PARAFINA
LIQUIDA
100

150

200

250

4.800
4.300
4,400
4.300

3.700
2.600
2.350
2.350

3.380
2.500
2.300
2.320

7.750
5.500
5.500
4.880

4.320
3.070
2.850
2.800

4.100
2.980
2.740
2.750

Velocidad en r.p.m.

3.2

8.400
6.300
6.300
6.300

5.000
3.000
3.400
3.450

4.800
4.500
3.200
3.220

4.2

9.400
7.800
7.100
7.100

6.500
6.000
4.080
4.140

6.200
5.800
4.720
3.820

D8

10.000
8.500
8.000
7.850

7.500
6.800
6.500
6.500

7.200
7.000
6.000
6.000

612!

11.000
9.400
8.800

8.400
8.100
8.000
8.000

8.200
8.700
7.500
7.200

10.200
10.000
9.400
9.500

10.400
10.000
7.000
7.000
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do esto en todos 10s ensayos realizados con 100 ml. de liquido debido a que
el volumen no llega a cubrir la placa rectangular del agitador. Como conse-
cuencia de ello el agitador va a mas r. p. m. de las que deberia ir, pues
halla menog resist
Con 150 ml de liquido, toma aire en la cuarta posicién cuando se opera
con el agua y el aceite y en la tercera posicién con la parafina liquida. Con
200 ml de liquido, toma aire en la quinta posicién con €l agua y el aceite, y
en la cuarta con la parafina liquida. Con 250 ml, en
agua se desborda y en la quinta el aceite y la parafina liquida toman aire.
Como es légico,
cada posicion del reostato, son mayores las velocidade
corpora aire.

3.4.3.—Estudio del emulsionamiento de agua y aceite: Ensayos prelimi-
nares.

Se utiliza el agitador Probus, colocando €l reostato en la cuarta posicion.
Temperatura ambiente 22 ¥ 1.° C.

Se determina la maxima proporcién de agua en aceite en que es posible
obtener emulsion A/O, con estabilidad inicial y sin emulgente.

Porcentaje de los Tiempo en formarse
componentes emulsién A/O
Aceite Agua minutos segundos
50 50 1 56
40 60 2 10

30 70 2 1
25 5 3 5
20 80 No se forma en 10 minutos

La estabilidad decrece al disminuir el porcentaje de aceite,

3.44.—FEstudio del emulsionamiento de agua “conservas” y aceite.

Se utiliza agua ‘“conservans” obtenida por incorporacion al agua desio-
nizada de 0.18% de nipagin (metil-paraben) y 0,02% de nipaso
raben). El peso total de los componentes utilizados es de 100
ensayo y de 150 g, en todos los demas.

Ensayo no 1.

Primera
r.p. m. en €l aire (alrededor de) ... ... ... cev cev et et eer eer eee enr ... 8.000
r. p. m. en 100 ... 17.000
r. p. m. en 100 ml. de aceite ... ... ... . o Pty Sy S SR el et |, (35020

Se utiliza vaso de prec1p1tados de 250 ml
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Formacion instantanea de emulsién A/O.
Velocidad: 4.000 r. p. m,
Tiempo de agitacion: 10 minutos (*).
Aspecto de la emulsién: Grumoso.
A los 10 minutos de reposo: No se s

de forma definida.
A los 12 minutos: Separacion de agua.

Formaciéon instantanea de emulsiéon A/O.

Velocidad: ‘

Tiempo de agitacion: 5 minutos.

Aspecto de la emulsién: Mas clara y uniforme que la
anterior y de mayor viscosidad

A los 6 minutos de reposo: Estrias y gotitas de aceite.

A los 10 minutos: Prosigue el proceso de rotura.

A las 3 horas: Se diferencian tres capas de color de
aceite y blanco en los extremos y color intermedio
en la capa media.

Formacion de emulsién A/O a los 15 segundos de agita-
cion.

Velocidad: 4.200 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos (La velocidad oscila
de 4.100

Aspecto de la emulsién: Similar a la anterior.

A los 4 minutos de reposo: Puntos blancos en la masa
y tenwe capa supe

A los 12 minutos: Des

hace mas patente la capa superficial blanquecina.

Alos 1

A los
media y blanca.

Formacion dz emulsion al minuto de agitaciéon. Tipo
dudoso inclinandose por el O/A.

Velocidad: 4.100 r. p. m.

Tiempo de agitacién: 5 minutos (La velocidad oscila
de 4.100 2 4.250 . p. m.).

Aspecto de la emulsion: Fluido, menos estable que las
anteriores.

Al minuto de reposo: Dos capas, con aspecto de un
conjunto de gotas de ac
inferior (de menor grosor).

A los 5 minutos: Separacion total.

La formacion de emulsion es dudosa, y en caso de for-
marse es O/A.

Velocidad: Oscila de 4.500 a 4.700 r. p. m.

Tiempo de agitaciéon: 5 minutos.

Aspecto de la emulsion: Muy fluida e inestable.

A los 30 segundos de reposo: Separacion total.

Aun cuando la primera experiencia se ha hecho con 10 minutos de agi-

tacion, en
formacion
tuar aquella.
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40 60 Se repite el ensayo con la unica diferencia de aumentar
el tiempo de agitacion a 10 minutos.
Presenta el mismo aspecto.
Al minuto de reposo: Separacion total.

Observaciones:

La cantidad de 100 gramos de emulsiéon es insuficiente mara cubrir la
placa rectangular del agitador por lo que el niumero de r. p. m. es mayor
que el gue se obtendria con mayor cantidad; por otra parte existe el incon-
veniente de que incorpora aire. Para solventarlo los proximos ensayos han
de efectuarse con 150 gramos de emulsion,

Las emulsiones con 50 y 60 % de -agua conservans tienden a ser de tipo
O/A y poseen menor estabilidad que las que contienen el 40% o menos de
agua (60% como minimo de aceite).

Ensayo n.° 1 bis.
Primera posicion del reostato y 150 g. de emulsion.

Porcentaje de los

componentes
Agua “con-
Aceite servans”
80 20 Formaciéon de emulsion A/O a los pocos segundos de
agitacién.
Velocidad inicialmente 2.600
emulsién: 2.100 r. p. m.
Tiempo de agi
Aspecto de la emulsion: Como sl se agitase sélo aceite.
A los 6 minutos de reposo: No se observa separacion
alguna.
A los 10 minutos: Se observa como una gran gota de
aceit
A las 24 horas: Esta completamente separada y la parte
acuosa es transparente.
70 30 Formacion de emulsién A/O a los pocos segundos de

agitacion.

Velocidad: Oscila de 3.100 a 3.300 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos.

Aspecto de la emulsion: Como de aceite, de un tono
mas claro que la anterior.

A los 2 minutos de reposo: No se observa ninguna sepa-
racion.

A los 4 minutos: Se observan gotas y lineas de aceite.

A los 15 minutos: Se ha separado

A las 24 horas: Se ha separado completamente, sin em-
bargo la fase acuosa no es transparente.
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60 40 Formacion de emulsién de tipo dudoso, mas bien O/A,

al minuto de

Velocidad: 3.600 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 10 minutos.

A los 6 minutos de reposo: Pequenia capa de aceite en la
superficie y en el fondo
cina.

A los 11 minutos: Mayor separacién de fase oleosa y
acuosa.

Ensayo n.° 2.
Segunda posicion del reostato, 150 g. de emulsion.

Velocidad en el aire: Aproximadamente 10.000 r. p. m.
Velocidad en el agua (200 ml) : Aproximadamente 4.800
Velocidad

Porcentaje de los
componentes

Agua ‘“‘con-
Aceite servans”
80 20 Formacién de emulsion A/O a los pocos segundos de

agitacion.

Velocidad: Oscila de 2.400 a 2:600 r. p. m,

Tiempo de agitacion: 5 minutos

Aspecto de la emulsién: Oleosa y uniforme.

A los 11 minutos de reposo: No se observa separac
de fases.

A los 40 minutos: Tampoco se observa separacion de
fases.

A la hora: Gota de agua en el fondo y franja de aceite
en la superficie.

Debido a la poca diferencia de velocidad entre la primera posiciéon del
reostato y la segunda, no se realizan mas ensayos de esta ultima y se pasan
a los de la tercera posicion.

Ensayo n.° 3.

Tercera posicion del reostato y 150 g. de emulsion.
Velocidad en el aire: Alrededor de 10.800 r. p. m.

Velocidad en el agua (200 ... 6.000
Velocidad en el aceite (150 g). ... ... 3.500 r. p. m.
Porcentaje de los
componentes
Agua ‘“‘con-
Aceite servans”
70 30 Formacion instantanea de emulsién A/O.

Velocidad: 4.100 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos.

Aspecto de la emulsion: Homogéneo, oleoso.

A los 5 minutos de reposo: Estrias y gotas de aceite.

A los 20 minutos: Se han agrandado las gotas de aceite
La emulsién se ha roto.
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Formacién de emulsiéon A/O dudosa a
de agitacion.

Velocidad: 4.500 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos.

Aspecto

A los 10 minutos de reposo: Gota gruesa de agua en el
fondo.

A los 20 minutos: Aumenta de grosor la gota de agua
mie
aspecto.

Formacién de emulsion O/A al minuto de agitacion, en
cuyo intervalo toma aire, aumentando de volumen
yder p. m,

Velocidad: Inicialmrente 4.600 r. p. m. y al formarse la
emulsién 5.800 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos (la velocidad ascila
de 5.200 a 5.800 r. p. m.).

Aspecto
anteriores.

A los 5 minutos de reposo: Dos matices, la mitad infe-
rior del tubo menos clara que la superior.

A las 12 horas: Separacion completa de las fases.

Homogeneizaciéon instantanea pero sin formarse pro-
piamente una emulsion
5 minutos de agitacién aumentando la velocidad,
el volumen y siendo O/A.

Velocidad: Inicialmente 5.000 r. p. m. y al formarse la
emulsion 5.800 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos después de formarse
la emulsién.

Aspecto de la emulsion: Fluido, homogéneo claro.

Al minuto de reposo: Una capa superior de espuma.

A los 10 minutos: La espuma-
una capa de aceite en la parte superior y acuosa
blanquecina en la inferior.

Homogeneizacion instantdnea: Formacién de emulsién
O/A a los 4 minutos.

Velocidad: Inicialmente 5.100 r. p. m., y al formarse la
emulsién 6.100 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 5 minutos después de formarse
emulsion.

Aspecto de la emulsion: Muy fluida, blanquecina.

Al instante de dejarla en reposo: Espuma en la parte
superior.

A los 2 minutos: Aparece en €l fondo del tubo una capa
acuosa lechosa.

Formacién de emulsién O/A (con reservas) al minuto
y medio de agitacion.

Velocidad: Inicial 6.000 r. p.m. y al formarse

Tiempo de agitacién: 4 minutos (hasta que empezd a
rebozar por el matraz).

Aspecto de emulsion: Muy fluida y blanca.

Al instante de dejarla en reposo:
la parte superior y el resto emulsiéon que a su vez
separa
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Ensayo n? 4.
Quinta posicion de

Velocidad en el aire: ... ... cee ... 11200 r. p. m.
Velocidad en el agua (150 ml) 8.500 r. p. m.
Velocidad en el aceite (150 ml) 6.800 T. p. m.
Se varia el tiempo de agitacion a 10 minutos en total.
Porcentaje de los
componentes
Agna ‘“‘con-
Aceite servans”
70 30 Formacién de emulsién A/O a los 15 segundos de agita-

cion,

Velocidad: 6.500 r. p. m,

Tiempo de agitacion: 10 minutos.

Aspecto

A los 15 minutos de reposo: Permanece estable.

A los 24 minutos: Gotas de aceite en la superficle y
acuosas en el fondo.

60 40 Formacion ‘de emulsion de fase externa dudosa a los 15
segundos de agitacion.

Velocidad: Oscila de 6.700 a 7.200 r. p. m.

Tiempo de agitacién: 10 minutos.

Aspecto de la emulsién: De un tono méas claro que la
anterior.

A los 7 minutos de reposo: Se separan unas gotas de
aceite y agua en la superficie y fondo respectiva-
mente.

50 50 Formacion de emulsion O/A y aumento de volumen a
los 15 segundos de agitacion.

Velocidad: 7.800 r. p. m,

Tiempo de agitacion: 10 minutos.

Aspecto de la emulsiéon: fluida,
perficie.

A los 5 minutos de reposo: Una capa de espuma y el
resto permanece estable,

40 60 Formaciéon de emulsién O/A con aumento de volumen
a los 30 segundos d

Velocidad:7.700 r. p. m.

Tiempo de agitacion: 10 minutos.

Aspecto de la emulsion: Fluida y con espuma.

La obtenciéon de emulsiones de tipo O/A con 40 y 50% de aceite no era
previsible por lo que se sospechd una posible
utilizados en la preparacion del agua conservans (e
lico del hidroxibenzoico). Para comprobarlo se efectué un ensayo paralelo
con agua potable y otro con agua desionizada, en ambos casos sin conser-
vador y una proporcion del 40% de aceite.
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componentes
Agua
Aceite potable
40 60

Pcrcentaje de los

componentes
Agua

Aceite sionizada
40 60
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Homogeneiz

Formacion de emulsion A/O con pérdida de fluidez a
los 10 minutos de agitacidn.

Velocidad: Inicialmente 8.300 r. p. m. y al obtenerse la
emulsion 5000 r. p. m.

Tiempo de agitacién: 2 minutos después de obtenerse
la emulsion.

Aspecto de la emulsiéon: Oleosa, muy inestable.

Al instzzinbe de dejarla en reposo: Separa
fondo.

Homogeneizacion a los 30 segundos de agitacion.

Formacion de emulsion A/O con pérdida de fluidez a
los 9 minutos de agitacion.

Velocidad: De 8.000 r. p. m. iniciales desciende al ob-
tener la emulsiéon a 5.400 r. p. m.

Agitacion:

Aspecto: Oleoso poco fluida.

A los 14 minutos de reposo: Empieza la rotura.

Los dos ensayos efectuados con agua sin conservador, potable en un caso
y desionizada en el otro, corroboran la influwencia del conservador en el
sentido de que tiende a fluidificarlas y a hacerlas de tipo O/A. Para confir-
marle se prosigue efectuando ensayos con agua exenta de conszrvador.

3.4.5—Estudio del emulsionamiento de agua desionizada y aceite.

Se preparan, en todos los casos, 1
de agitacion es, de 10 minutos y la temperatura ambiente de 19° F 1.

Ensayo n.° 1.

Primera posicion del reostato.

Porcentaje de los

componentes
Aceite Agua
80 20

Homogeneizacion y formacién de emulsion A/O al mi-
nuto de agitacion.

Velocidad: 2420 r. p. m.

Aspecto

A los 15 minutos de re

A los 25 minutos: Agua en el
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0 30 Homogeneizacion y formacién de emulsion A/O al mi-
nuto de agitacion.
Velocidad: Inicialmente 3.000 r. o. m. y al formarse la
emulsiéon 2.600 r. p. m.
Aspecto de la emulsién: Oleosa, uniforme.
A los 10 minutos de reposo: Continua estable.
A los 15 minutos: Pequenas gotas translucidas en el

fondo.
A los 25 minutos:
60 40 No se llega a homogeneizar completamente ni a for-

marse emulsion.

Velocidad: 3.200 r. p. m.

Inmediatamente desoués de dejar de agitar, se sepa-
ran las dos fases.

Ensayo no 2.
Segunda posicion del reostato.

Se empieza con el 70% de aceite nor suvoner que con mayor proporcion
se obtendria facilmente emulsion al estar operando c
mayor.

Porcentaje de los

componentes
Aceite Agua
70 30 a) Homogeneizaciéon y formacién de emulsion A/O al
minuto de agitacion.
la emulsiéon 2.650 r. p. m.
Al momento de dejarla en reposo aparece en el fondo
una capa de aspecto blancuzco.
b) Homogeneizaciéon v formacion de emulsiéon A/O al
minuto de agitacion.
Velocidad: 2.600 r. p. m.
Aspecto de la emulsiéon: Oleosa,
A los 4 minutos de revoso: Continua estable.
A los
A los 15 minutos: Contintia estable aunque se obser-
van algunas gotas de agua en el seno de la emul-
sion.
A los 30 minutos, se ven
60 40 No se llega a homogeneizar completamente ni a emul-

sionar después de 4 minutos de agitacion.
Velocidad: 4.250
Al dejar de agitar aparece en el fondo
capa blanquecina. Practicamentz no se formé emul-
sién.

Ensayo n©° 3.
Tercera posicion del reostato.
Porcentaje de los

componentes
Aceite Agua
70 30 Homogeneizacion v formacién de emulsién A/O al mi -

nuto de agitacion.
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Velocidad: Inicialmente
emulsién 2.880 r. p. m.
Aspecto de 1a emulsidon: Oleosa, uniforme,
A los 10 minutos de reposo continua estable.
A los 15 minutos: Pequefias gotas en el fondo.
A los 30 minutos: Mayor numero de gotas.
A los 45 minutos: Dos capas bien definidas.

No se llega a homogeneizar completamente ni a for-
marse emulsion.

Velocidad: 4.750 r. p. m.

Inmediatamente después de dejar de agitarse separa
en el fondo la porcién acuosa.

Cuarta posicion del reostato.

Porcentaje de los

componentes
Aceite Agua

60 40

50 50

Ensayo n.° 5.

Homogeneizacion incompleta a los 30 segundos de agi-
tacion.

Se inicia la formacion de emulsion A/O a los 2 minu-
tos de agitacion, completandose

Velocidad: Inicialmente 7.300

emulsion A/O 5200 r. p. m.

Aspecto de la emulsion: Oleosa.

Al dejar de agitar se observa alguna gota de aceite o
agua, pero el resto permanece estable.

A los 5 minutos de reposo: No ha habido variacion.

A los 10 minutos: Aparece una mayor tonalidad amari-
lla en la parte superior.

Homogeneizacion a los 15 segundos

No se aprecia en ningin momento un cambio que nos
indique-la formacion de la emulsién A/O.

Velocidad: 7.200 r. p. m.

Aspecto de la emulsion: Muy fluida.

Al momento de dejarla en reposo se separan dos capas.

Quinta posicion del reostato.

Porcentaje de los

componentes
Aceite  Agua
60 40

Homog

estable

Formacion de
agitacion.

Velocidad: Inicialmente 8.000 r. p. m. y al formarse la
emulsion 6.500 r. p. m.

Aspecto de la emulsiéon: Oleosa, uniforme,

A los 20 minutos de reposo: Continta estable.

A los 25 minutos: Continua estable.

A los 30 minutos: Pequefia franja oleosa en la super-
ficie y algunas gotas dispersas en la emulsion.
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Homogeneizacion y formaciéon de una emulsion A/O
incompleta a los 30 segundos
cion de emulsiéon. No a los 2 minutos.
Velocidad: Inicialmente 8.600 r. p. m. y al formarse la
emulsién 6.400 r. p. m.
Aspecto de la emulsion: Oleosa, con cierta viscosidad.
A los 25 minutos de reposo: Contintia estable.
A los 30 minutos: Aparecen
el seno de la emulsion.
Homogeneizacion a los 30 segundos de agitacion.
Formacion de emulsion A/O de forma clara a los 6 mi-
nutos de agitacion.
Velocidad:
emulsion 6.400 r. p. m.
Aspecto de la emulsion: Oleosa, con mayor viscosidad
que las anteriores.
Al momento de detener el agitador, se ven algunas
gotas de acei
A los 6 minutos de reposo: Continta de la misma forma.
A los 9 minutos: Toda la emulsidn esta llena de gotas.
A los 19 minutos: Emulsiéon rota.
Homogeneizacion a los 30 segundos de agitacion.
Formacién de emulsiéon A/O a los 4 minutos de agitacion.
Velocidad:
emulsién 6.500
Aspecto de la emulsién: Oleosa.
A los 2 minutos de reposo:
va aumentando en espesor.
A los 5 minutos: La emulsién se ha roto.

Homog
mo emulsion.
Velocidad: 9.000 r. p. m.
Al dejar de agitar se separan las dos fases.

Sexta posicién del reostato.

Porcentaje de los

componentes
Aceite Agua

50 50

40 60

Homogeneizacion a los 15 segundos de agitacion. For-
macion de emulsion A/O a los 2 minutos 30 segun-
dos de agitacion.

Velocidad: Inicialmente 9.200 r. p. m, al formarse la
emulsién 8.000 r. p. m. y después de formarse 8.700
B,

Aspecto

A los 15, 25,

Homogene1zac1on a los 15 segundos de agitacion. For-
macion de
tacion pero sin verse muy bien.

Velocidad: Inicialmente 10.250 r. . m., al formarse la
emulsiéon 9
11.0

Aspecto de la emulsion: Mas fluida que la anterior.

A los 5 minutos de reposo: Permanece estable.
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A los 7 minutos: Aparec
del tubo, con abundantes y pequefias gotas en
toda la masa de la emulsion,

30 70 Homogeneizacion a los 20 segundos de agitacion. For-

mac
nutos de agitacion.

Velocidad: Inicialmente 11.000
la emulsién 10.000 r. p. m.

Al minuto de reposo: Agua en el fondo.

20 80 Homogeneizacion a los 30 segundos de agitacion. For-
macién de emulsion A/O a los 6 minutos de agita-
cidn aunque con muchas reservas.

Velocidad: 11.000 r. p. m.
Aspecto de la emulsién: Con bastante viscosidad.
Al dejar de agitar aparece

10 90 Homogeneizacién a los 30 segundos de agitacién. No

se formdé emulsion.
Velocidad: 10.600 r. p. m.
Al dejar de ag

Ensayo n° 1.
Séptima posicion del reostato.

Porcentaje de los
c '

Aceite Agua

40 60 Homogeneizacion a los 30 segundos de agitaciéon. For-
macién de emulsién A/O al minuto de agitaciéon.
Velocidad: Inicialmente 11.500
emulsién 11,000 r. p. m. y después de formarse
12.000 r. p. m,
Aspecto de la emulsion: Oleosa, viscosa.
A los 6 minutos de reposo: Gotas en la parte inferior.

30 70 Homogeneizacion a los 15 segundos de agitaciéon. For-

macién de emulsion A/O al minuto de agitacion.

Velocidad: Inicialmente 12.000 r. p. m., al formarse la
emulsién 11000 r. p. m. y después de formada
12.000 r. p. m.

Aspecto de la emulsién: Oleos

Al minuto de reposo: Gotas de agua en el fondo.

A los 3 minutos: Franja de agua en el fondo.

20 80 Homogeneizaciéon a los 15 segundos de agitacion For-
macién de emulsion A/O, con muchas reservas, al
minuto y 30 segundos de agitaci

Velocidad: 12.000 r. p. m.
Al momento de detener el agitador aparece en el fondo
un poco de agua.

10 90 Homogeneizacion a los 15 segundos de agitacion. No
parece que se consiga formar emulsion.

Velocidad: 12.300 r. p. m.
Al dejar de agitar se separan dos capas, acuosa y oleosa.
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3.4.5.1.—Discusion de los

En la figura 12 prime

v
y agua desionizada antes de formarse emulsion, en el momento de formarse
y después de su formaciéon. Se sefiala con rayado el lugar que corresponde
a emulsiones no ensayadas por presuponerse su total estabilidad por la pro-
porcion de los componentes y velocidad utilizada en la agi

se indica con linea de trazo la separacion entre las emulsiones estables v
las que no consiguen formarse.



36 J. A, CASTERA Y J. M.* SUNE
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Fig.43

Pare aceite de oliva y agua desionigada
sin conservador (7150 g de emulsidn) obtenida
en vaso de precipitados de 250 ml de capaci-
dad,

la x indica que se formdé cmulsidén. Los
» . . 3 3
numeros colocados junto a la %, indican tiempo
£ . . . .
minimo de estabilidad en minutos.

La figura 13 es similar a la primera con la sola diferencia de reem-
plazarse las indicaciones de velocidades
tiempo minimo de estabilidad en minutos.
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Posiciones del reostato

TFig. 44

Proporciones de agua y aceite de oli-
va en que se forma emulsién estable, como
minimo durante 5 minutos, a diferentes ve-

locidades de agitacidn.

La figura 14 indica las proporciones de los componentes, agua desionizada
y aceite, que conducen a emulsién estable durante un tiempo minimo de
cinco minutos para cada velocidad de agitacién (correspondiente a cada
posicién del reostato). Son estables las posiciones que se hallan por debajo
de la linea continua (zona rayada) e inestables las que se hallan por encima.

Observando los resultados reflejados en las figuras se llega a la conclu-
sion légica de que el incremento en -
bilidad de las emulsiones A/O formadas con agua desionizada y aceite y se
consigue obtener emulsién incluso con mayor ‘porcentaje de agua que de
aceite

En la figura 12 se observa que en las tres primeras posiciones del r
tato y para un 70% de aceite el nimero de r. P. m. es muy similar y el
tiempo de estabilidad de las emulsiones formadas idéntico (cuadro segundos)
asi como el porce
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En la cuarta posicion del reostato se aprecia una gran diferencia en el
numero de r. p. m. consiguiéndose emulsién estable con un 60% de aceite,
aunque su estabilidad es algo menor que con lag anteriores.

En la quinta posicién del reostato también hay un aumento significativo
del numero de r. p. m. respecto a la cuarta posicién aunque no con la inten-
sidad del paso de tercera a cuarta, pero los efectos en la formacién y esta-
bilidad de las emulsiones son mayores, pues incluso se llega a obtener emul-
sién A/O con el 30% de aceite aunque de muy poca estabilidad siendo esta-
ble por lo menos durante 5 minutos la del 40% de aceite.

A partir de este punto se observa que aunque aumentzs de forma aprecia-
ble el nimero de r. p. m. al utilizar las posiciones sexta y séptima del reos-
tato ya no se consigue formar emulsién con menor porcentaje de aceite
ni aumentar la estabilidad de las emulsiones que se forman. Asi, en la sexta
posicion del reostato, a pesar de que el numero de r. p. m. aumenta osten-
siblemente, no se consigue obtener emulsion estable con el 20% de aceite
e incluso la obtenida con el 30% es a lo sumo de igual estabilidad que la
obtenida con la posicién anterior del reostato. Algo parecido ocurre con la
séptima posicion del reostato, aunque el aumento de r. p. m. respecto a la
sexta ya no es muy acusado.

Concluyendo, se puede afirmar que el nimero de r. p. m. influye nota-
blemente en la formaciéon y estabilidad de la emulsion A/O obtenida con
agua desionizada y aceite, hasta alcanzar un porcentaje minimo de aceite
del 30% en el que se consigue obtener emulsion estable aunque de estabili-
dad inferior al minuto, incluso aumentando de 6.500 a 11.000 el nimero de
r. p. m,; con menores porcentajes ya no se consigue obtener emulsion ni
utilizando 12.000 r. p. m.

CONCLUSIONES

1.a—Previo al estudio de la determinaciéon de la potencia de emulgentes
por el método de Oliver y Suiié, se procedié a la normalizacion del sistema
de agitacion para determinar la velocidad en cada momento, Ante la im-
posibilidad de encontrar en el mercado un agitador provisto de dispositivo
cuenta-revoluciones acoplado, hubo que montarlo acoplando a un Agitador
FROBUS con reostato de siete posiciones, un tacémetro manual con tres
escalas desde 50 a 50.000 r. p. m. La normalizacién se efectué en las siete
posiciones del reostato frente a:

a) Tiempo. Se demostré el aumento de la velocidad del agitador con el
tiempo de funcionamiento en las posiciones iniciales del reostato es decir,
las menos veloces.
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b) Cantidad de liquido. Se ensay6 desde 100 a 250 ml. estudiando en cada
caso la incorporacion de aire que influye aumentando la velocidad al dis-
minuir la viscosidad. Se ensayaron agua, aceite y parafina liquida, demos-
trandose que los 100 ml. no son idéneos en ninguin caso, debiéndose em-
plear un minimo de 150 ml con las tres primeras velocidades y de 200 ml.
con la cuarta; no procede aumentar la cantidad en las condiciones experi-
mentales empleadas, porque no se obtienen mejores resultados.

2.2_La proporcion de agua desionizada y aceite de oliva que pueden
emulsionarse de manera relativamente estable (minimo de cinco minutos)
depende de la velocidad de agitacién. Con las tres primeras posiciones del
-eostato y velocidad de 2.600 a 3.700 r. p. m. se consigue emulsién con un
minimo de 70% de aceite. Con la cuarta posiciéon y velocidad de 5.000 a
7.300 r. p. m, se emulsiona con 60% de aceite. Con la quinta posicion y ve-
locidad de 6.500 a 8.800 r. ® m. se consigue emulsionar con el 40% de aceite
que ya no se mejora aunquz s2 utilicen las dos ultimas posiciones del reos-
tato y velocidades de hasta 12.400 r. p. m. De ello se concluye que la minima
proyorcion de aceite que Luede dar emulsién de estabilidad minima cinco
minutos, con agua en las condiciones experimentales es la del 40%. Todas
las emulsiones resultan dcuo-oleosas (A/O).

3.a—La utilizacién de “Agua conservans” (0,18% de metil-paraben y
0,02% de propil-paraben) tuvo que desecharse por demostrarse influencia
del conservador en el sentido de tendencia a fluidificacién de la emulsién
y a hacerla oleoacuosa.



