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Introducing Students to Rheological Classification of Foods, Cosmetics, and Pharmaceuti-

cal Excipients Using Common Viscous Materials — Rheological measurements are very important tools
for the characterization of the flow and deformation of a material, as well as for optimization of the rheological pa-
rameters. The application and acceptance of pharmaceutical formulations, cosmetics, and foodstuffs depends upon
their rheological characteristics, such as texture, consistency, or viscosity, which also influences their stability and
bioavailability. This article describes a simple two hours laboratory procedure for the rheological characterization
of some foods, cosmetics, and pharmaceutical excipients using a digital Brookfield viscometer. The experiment was
designed to introduce basic rheological concepts to undergraduate Health Science students, such as Pharmacy and
Biochemistry students, allowing them to perform viscosity measurements of ideal and nonideal fluids and to classify
the flow behavior based on the experimental flow curves of common viscous materials.

As medicdes reolégicas constituem ferramentas valiosas, quer na caracterizacdo do fluxo e deformacdo de um
material, quer na otimizacdo dos parametros reolégicos. A aplicacdo e a aceitacdo das formulagoes farmacéuticas,
cosméticos e produtos alimentares dependem das suas caracteristicas reoldgicas, tais como a textura, a consisténcia,
ou a viscosidade, as quais influenciam a estabilidade e a biodisponibilidade dos produtos referidos. Neste artigo, é
descrito um procedimento laboratorial simples com a duracdo de duas horas para a caracterizacao reol6gica de alguns
alimentos, cosméticos e excipientes farmacéuticos, recorrendo a um viscosimetro digital de Brookfield.

O procedimento experimental foi planeado no sentido de apresentar os conceitos basicos de reologia a estudantes
universitarios da area das Ciéncias da Satide (1.° ciclo), tais como os estudantes de Farmacia e Bioquimica. Desta forma,
sdo permitidas aos alunos a execucdo de medig¢oes viscosimétricas de fluidos ideais e nao-ideais, e a classificacao do
fluxo com base nas curvas de fluxo de materiais viscosos de uso quotidiano.

INTRODUCAO

A reologia estuda o escoamento e a deformacdo da matéria
[1-6]. O comportamento do fluxo encontra-se intrinseca-
mente associado a viscosidade do fluido, a qual descreve a
sua resisténcia em escoar sob uma tensao aplicada. A vis-
cosidade resulta da fricgdo interna entre camadas adjacen-

tes de fluido que se movimentam a diferentes velocidades.
Num escoamento laminar, o gradiente de velocidade deno-
mina-se velocidade de deformagdo em corte, e a forga por
unidade de éarea, criada ou produzida pelo fluxo, denomina-
-se tensdo de corte. Na Tabela 1 sdo apresentados valores
de referéncia de velocidades de deformacdo para alguns
materiais e processos.

Tabela 1 — Niveis de velocidade de deformagado em corte atingidas em alguns processos [3,4]

Processo }7/5’1 AplicacGes
Sedimentacao 10°—1073 | Medicamentos, tintas, especiarias em molhos para saladas
Extrusdo 10°—10? Polimeros, alimentos, solidos deformaveis
Vazar um frasco 10 -10? Alimentos, cosméticos, artigos de higiene pessoal
Mastigacao e degluticdo 10" - 102 Alimentos
Revestimentos por imersao 10" — 102 Tintas, confeitaria
Mistura e agitacao 10t —-10° Processamento alimentar, producdo de liquidos
Escoamento em tubos 10°-10° Processamento alimentar, fluxo sanguineo
Escovar 10% - 10* Escovas de pintura, polidor de unhas, batom
Pulverizagdo 10 -10° Secagem por atomizagdo
Fricgdo 10— 10° Cremes e log¢Ges para a pele
Lubrificagdo (motores) 10% - 107 Oleos minerais, gorduras
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Arazdo entre a tensao de corte e a velocidade de deformacao
em corte corresponde a viscosidade do fluido. A tensdo de
corte vem expressa em unidades de pressao (pascal, Pa) e
a velocidade de deformacdo na unidade reciproca do tempo
(s™"), de tal modo que a unidade SI da viscosidade é o pas-
cal-segundo, Pa.s (1 Pa.s= 1 kg m™ s™!). A correspondente
unidade da viscosidade no sistema cgs (centimetro-grama-
-segundo) é o poise (1 P = 0,1 Pa.s), sendo no entanto mais
usado o seu submuiltiplo centipoise (1 cP = 0,01 P =1 mPa.s)
atendendo a que 1 cP é a viscosidade da agua a 20°C.

No modelo de escoamento mais simples, a tensdo de corte
(0) é diretamente proporcional a velocidade de deformagao
(f() e a constante de proporcionalidade representa a visco-
sidade () do fluido, de acordo com a lei de Newton para
o fluxo [1-3].

c=ny (1)

Os fluidos sdo classificados como newtonianos ou nao
newtonianos, consoante obedecem ou ndo, respetiva-
mente, a lei de Newton para o escoamento (equagdo 1).
A viscosidade dos fluidos newtonianos é constante a uma
dada temperatura (Tabela 2), sendo independente quer da
tensdo de corte aplicada, quer da velocidade de deforma-
¢do em corte.

Tabela 2 — Viscosidades de alguns fluidos newtonianos comuns a 20 °C
[3,4]

Fluido n/cP
Ar 0,018
Cloroférmio 0,58
Gasolina 0,7
Agua 1,002
Etanol 1,200
Mercurio 1,554
Natas de café 10
Azeite 84
Oleo de ricino 986
Glicerol 1490
Mel 10000

A viscosidade dos fluidos ndo newtonianos (tensdo de
corte/velocidade de deformacdo) varia com a velocidade
de deformacdo, sendo por isso referida como viscosidade
aparente do fluido [1-3]. Estes fluidos podem ser classifi-
cados como reofluidificantes ou como reoespessantes, se a
viscosidade aparente diminuir ou aumentar com o0 aumento
da velocidade de deformacao, respetivamente. O compor-
tamento reolégico deste tipo de fluidos pode ser quanti-
tativamente descrito pelo modelo de Ostwald-de-Waele,
vulgarmente conhecido por Lei da Poténcia (equacao 2),
num intervalo alargado de velocidades de deformagdo
[1-3,7-12]:

c=Ky" 2)
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onde K é o indice de consisténcia (em Pa.s") e n (adimen-
sional) o indice de escoamento; para os fluidos reofluidifi-
cantes n<1 e para os fluidos reoespessantes n>1. No caso
dos fluidos newtonianos, n = 1 e K = . No limite das ve-
locidades de deformagdo muito baixas e muito elevadas,
a viscosidade dos fluidos ndo newtonianos é constante,
designando-se esses dois valores limites como viscosidade
limite para velocidade de deformagdo em corte nula (7)) e
viscosidade limite para velocidade de deformacdo em cor-
te infinita (17, ), respetivamente. Os valores tipicos para os
indices n e K para alguns materiais comuns encontram-se
na Tabela 3.

Tabela 3 — Parametros da Lei da Poténcia (n, K) para alguns materiais
comuns [3,4]

Material n K/Pa.s"
Concentrado de fruta 0,7 2
Amaciadores de tecidos 0,6 10
Polimero fundido 0,6 10000
Chocolate fundido 0,5 50
Fluido sinovial 0,4 0,5
Puré de maca 0,3 10
Protetor solar 0,3 75
Pasta de dentes 0,3 300
Pasta de tomate 0,2 70
Creme para a pele 0,1 250
Lubrificante 0,1 1000

A classificacdo reoldgica baseia-se na curva de fluxo do flui-
do, isto é, na representacdo grafica da tensdo de corte em
funcao da velocidade de deformagdo (Figura 1). Os fluidos
newtonianos exibem uma relacdo linear entre a tensdo de
corte e a velocidade de deformacao, enquanto que nos flui-
dos reofluidificantes e nos fluidos reoespessantes se obser-
vam, respetivamente, desvios negativos e desvios positivos.

Plastico

Reoespessante

Mewtoniano

@—— Tensdo ds Raofluidificante
Sadioa 12 dificanle

Tensdo de deformagao

Velocidade de deformagdo em corte
Figura 1 — Curvas de fluxo para fluidos reologicamente dependentes do

tempo de deformacao

As curvas de fluxo que ndo intersetam a origem dos eixos,
sdo caracteristicas dos fluidos plasticos como o ketchup, o
qual requer uma tensao de corte minima denominada tensdo
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critica ou tensdo de cedéncia (o) fundamental para o inicio
do fluxo. Os valores tipicos para a tensdo de cedéncia de-
terminados no ketchup, mostarda e maionese situam-se ao
redor de 15, 60 e 90 Pa, respetivamente [3]. No caso dos
fluidos ndo newtonianos, e para além da dependéncia da vis-
cosidade em relacdo a velocidade de deformacao, ha ainda a
considerar a dependéncia relativamente ao tempo. Neste ul-
timo caso, ha que distinguir dois tipos de comportamento: a
tixotropia e a antitixotropia. A tixotropia descreve os fluidos
cuja viscosidade diminui ao longo do tempo (para velocida-
de de deformacao constante), e recuperam a sua viscosidade
inicial ap6s a supressdo da tensdo de corte aplicada [13]. A
curva de fluxo de um fluido tixotr6pico é caracterizada por
uma ansa de histerese, uma vez que as curvas referentes a
série de velocidades crescentes e a série de velocidades de-
crescentes nao coincidem. O comportamento oposto e me-
nos comum é denominado de antitixotropia ou tixotropia ne-
gativa. A classificacdo reologica do escoamento dos fluidos
nao newtonianos encontra-se resumida na Tabela 4.

viscosimetro rotacional de Brookfield aqui usado mede a
resisténcia oferecida pelo fluido a rotagdo de uma agulha
imersa, a qual é proporcional a viscosidade do fluido. As
medicOes de viscosidade obtidas através dos viscosime-
tros de Brookfield sdo valores relativos, e dependem da
geometria da agulha, velocidade rotacional, temperatura,
tempo de medicdo e volume da amostra. O procedimento
experimental tem a duracdo de cerca de 2 h, sendo efetuado
por estudantes agrupados em pares e que selecionam trés
fluidos de um conjunto disponivel de nove. Os estudantes
sdo incentivados a escolher diferentes fluidos, possibili-
tando a analise de todos os fluidos e a comparagdo dos
resultados obtidos no final da aula laboratorial. Pretende-
-se assim que os estudantes efetuem as medi¢des viscosi-
métricas recorrendo ao viscosimetro de Brookfield, pro-
cedam a classificagao reoldgica dos fluidos em estudo, e
calculem os parametros reol6gicos a partir das curvas de
fluxo obtidas.

Tabela 4 — Classificacdo reol6gica dos fluidos nao newtonianos

para a pele, champé.

Independentes do tempo
de deformacgdo

Reofluidificante: a viscosidade aparente diminui com o aumento da velocidade de
deformacdo em corte; exemplos: sangue, sumos concentrados de fruta, cremes e logdes

Reoespessante: a viscosidade aumenta com a velocidade de deformagdo em corte;
exemplos: suspensdes concentradas de amido de milho, misturas areia/agua.

Plastico: exibem uma tensdo critica ou tensao de cedéncia; exemplos: ketchup, pasta de
dentes, creme para as maos.

Dependentes do tempo de argila, sangue, cremes.

de deformacdo

Tixotrépico: a viscosidade diminui com o tempo de deformacao; exemplos: suspensodes

Antitixotrépico: a viscosidade aumenta com o tempo de deformacéo; exemplos: gesso,
dispersoes concentradas de latex.

A andlise reoldgica é uma ferramenta importante a nivel
das industrias alimentar, farmacéutica e cosmética, entre
outras, sendo utilizada no controlo de qualidade de maté-
rias-primas, produtos intermédios, produtos finais e pro-
cessos de producado tais como a mistura, bombeamento,
embalagem e preenchimento. A aceitacdo dos produtos
alimentares, farmacéuticos e cosméticos por parte do con-
sumidor depende igualmente das propriedades de fluxo do
produto final, as quais sdo determinantes para o seu de-
sempenho, incluindo a biodisponibilidade, estabilidade da
formulacao e tempo de prateleira [9—12].

DESCRICAO GLOBAL DA EXPERIENCIA

O procedimento laboratorial que aqui se apresenta, foi
projetado para iniciar os estudantes universitarios da area
das Ciéncias da Sadde (1.° ciclo) nos conceitos basicos de
reologia, utilizando como materiais de estudo alimentos,
cosmeéticos e excipientes farmacéuticos de uso quotidiano.
Neste contexto, podera recorrer-se a um viscosimetro digi-
tal de Brookfield [14], o qual pode ser substituido por uma
versdo mais econémica de funcionamento analégico. O
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Materiais

Concentrado de sumo de fruta, iogurte liquido, iogurte s6-
lido, champo, condicionador capilar, glicerol 85% m/m,
carboximetilcelulose (CMC) 2% m/m, suspensiao aquosa
de bentonite 8% m/m, e suspensdo concentrada de amido
de milho 55% m/m em glicerol.

Equipamento

Viscosimetro digital de Brookfield (modelo LV DV-II+) e
agulhas Brookfield LV1, LV2, LV3 e LV4.

Procedimento

Relativamente a cada material estudado, foram transferi-
dos cuidadosamente 200 mL de amostra para um copo de
vidro de 250 mL, de modo a evitar a formacdo de bolhas
de ar. A agulha adequada foi escolhida com base nos valo-
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res de viscosidade do fluido (previamente determinados),
efectuando-se as medicdes viscosimétricas a temperatura
ambiente (25 °C), a cada 60 s, para dez velocidades de cor-
te selecionadas no intervalo 0,5-100 rpm. Para cada flui-
do, procederam-se a medi¢des em duplicado, considerando
uma série de velocidades crescentes e outra série de velo-
cidades decrescentes, de forma a avaliar a dependéncia do
comportamento reoldgico em relacdo ao tempo. Os resulta-
dos experimentais foram registados pelos alunos, na forma
de tabelas velocidade de corte/viscosidade numa folha de
calculo Excel.
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Tensao de corte / Pa
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-0,31x097
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o CMC 2% m/m (0,2X)
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glicerol {1,5X)

0 1 2
Velocidade de deformacgao /s

Figura 2 — Curvas de fluxo representativas dos fluidos estudados: ali-
mentos (A), cosméticos (B) e excipientes farmacéuticos (C). As curvas
exprimem os ajustes ao modelo da Lei da Poténcia
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Riscos E MEDIDAS DE SEGURANCA

Todos os produtos alimentares, cosméticos e excipientes
farmacéuticos utilizados no procedimento laboratorial des-
crito sdo substdncias ndo perigosas; contudo, 0os cosmé-
ticos podem ser irritantes para os olhos, e os excipientes
farmacéuticos (em solugdes ou em suspensoes) podem ser
irritantes para a pele e olhos. Os estudantes deverdo assim
usar bata, luvas e d6culos e evitar o contato das amostras
com a pele e olhos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 2 apresentam-se as curvas de fluxo (represen-
tacdo da tensdo de corte em funcdo da velocidade de de-
formacao em corte) obtidas numa experiéncia laboratorial
representativa. As correspondentes curvas da viscosidade
em fungdo da velocidade de deformagdo em corte podem
ser consultadas na literatura [17]. A partir das curvas de
fluxo experimentais, os estudantes determinam os parame-
tros da Lei da Poténcia, n e K (dados mostrados na Figura
2), mediante aplicacdo da analise de regressdo por ajuste
da lei da poténcia (folha de calculo do Excel), discutindo
os valores obtidos.

Produtos alimentares (Figura 2A)

O sumo concentrado de fruta e o iogurte liquido exibem
um comportamento reofluidificante (n < 1), o qual tem sido
referido na literatura para a maioria dos sumos concentra-
dos de fruta [4]. O aumento da velocidade de deformagao
promove o alinhamento das particulas na direcao do cisa-
lhamento, conduzindo a uma menor resisténcia ao fluxo, e
consequentemente, a uma diminuicao da viscosidade.

No caso do iogurte sélido, a existéncia de uma tensao de
cedéncia podera ser devida a destruicdo da sua estrutura
(necessaria a ocorréncia de fluxo); uma vez atingida a ten-
sdo de cedéncia, a tensdo de corte aumenta linearmente
com a velocidade de deformagdo, um comportamento tipi-
co dos fluidos plasticos ideais. Com efeito, a representagao
grafica de o contra Y permite a obtencdo de uma correla-
¢do linear, onde o declive e a ordenada na origem corres-
pondem, respetivamente, a viscosidade pléstica (17, = 0,94
Pa.s) e a tensdo de cedéncia (g, = 0,13 Pa).

Cosméticos (Figura 2B)

O glicerol é um fluido newtoniano frequentemente presen-
te nos cosméticos e produtos de higiene pessoal [12]. A
viscosidade da solugdo aquosa de glicerol 85% m/m, cor-
respondente ao declive da regressio linear de o versus Y é
igual a 0,076 Pa.s, em concordancia com valores referidos
na literatura [15,16].

Para o champ6é estudado, observaram-se duas regides dis-
tintas na curva obtida, as quais correspondem a comporta-
mentos estruturais bem diferenciados. A baixas velocida-
des de deformacdo (< 0,5 s?), o fluido comporta-se como
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newtoniano, exibindo um comportamento reofluidificante
para valores mais elevados da velocidade de deformacao.
A viscosidade limite para velocidade de deformagdo em
corte nula (17, = 9,00 Pa.s) foi determinada a partir do decli-
ve da regido linear da curva de fluxo a baixas velocidades
de deformacéo.

O condicionador capilar apresentou um comportamento
reofluidificante tixotrépico, resultante da rutura da estrutu-
ra, cuja velocidade é superior a da sua recuperagdo com o
aumento da velocidade de deformacdo. Consequentemen-
te, os valores das viscosidades na série de velocidades de
deformacao decrescentes sdo inferiores aos valores obtidos
na série de velocidades de deformacdo crescentes, dando
origem a uma ansa de histerese na curva de fluxo.

Excipientes farmacéuticos (Figura 2C)

A bentonite é utilizada como uma argila medicinal e como
um agente de suspensdo [12] em vérias preparagdes farma-
céuticas. A curva de fluxo relativa a suspensdo aquosa de
bentonite 8% m/m, evidencia uma histerese caracteristica
dos fluidos reofluidificantes tixotrépicos, em que a viscosi-
dade decresce com o tempo e com o aumento da velocida-
de de deformacao.

A carboximetilcelulose (CMC) é um polimero aniénico
soltiivel em 4gua, geralmente usado como um agente espes-
sante em formulacoes farmacéuticas [12]. As solugoes de
CMC apresentam valores elevados de viscosidade mesmo
a baixas concentracdes, e o sistema estudado exibiu um
comportamento reofluidificante independente do tempo.

O amido de milho é igualmente utilizado como agente es-
pessante [12], e a suspensao concentrada de amido de mi-
lho 55% m/m em glicerol revelou-se um fluido reoespes-
sante (n>1) onde a viscosidade e a tensdo de corte aumen-
tam com a velocidade de deformagdo em corte. O solvente
presente nos espacgos interparticulas evita a sedimentacao
do amido e atua como um lubrificante entre as particulas
suspensas. Quando se aumenta a velocidade de deforma-
¢do, as particulas colidem no seu movimento, aumentando
a resisténcia ao escoamento e, consequentemente, aumen-
tando a viscosidade.

CONCLUSOES

A experiéncia laboratorial descrita é simples e desprovida
de perigosidade, permitindo a caracterizacdo reolégica de
excipientes farmacéuticos, cosméticos e produtos alimen-
tares através de um viscosimetro digital de Brookfield facil
de operar. A experiéncia oferece a possibilidade de se utili-
zar uma vasta gama de amostras relevantes no dominio das
industrias farmacéutica, cosmética e alimentar. Por outro

lado, a sua flexibilidade permite ser dirigida apenas a um
tipo de amostra, de acordo com o dmbito do curso ou com
restricoes de tempo. Os estudantes familiarizam-se assim
com os conceitos basicos e medicdo da viscosidade, e ain-
da com o comportamento dos fluidos ndo ideais, a partir de
materiais viscosos encontrados no quotidiano.
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