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ABSTRAKT

Tato diplomova prace je zaméfena na piipravu emulzi typu olej ve vodé (O/V) za pomoci
vysokorychlostniho homogeniza¢niho zatizeni Ultra-turrax pii 13 400 ot./min. po dobu
20 minut. Pro pfipravu emulzi byl zvolen zptsob studené emulzifikace, neboli metoda pii-
pravy pomoci systému dvou emulgéatori. Béhem pfipravy byl ménén procentualni obsah
systému emulgatori, HLB hodnota, pomér olejové a vodné faze a nésledné¢ i1 skladovaci
teploty. U vSech pfipravenych emulzi bylo ve stanovenych asovych intervalech provadéno
jak vizualni hodnoceni, tak i méfeni velikosti ¢astic na piistroji Zeta Sizer a hodnoceni
mikroskopické. Bylo zjiSténo, Ze nejstabilnéjsi byly emulze s 3% obsahem emulgatort,
HLB hodnotou systému 10,5, popt. 11 a pomé&rem O/V = 3/97, popt. 5/95, které byly skla-
dovany pfi 25 °C.

Klicova slova: emulze, Ultra-turrax, HLB hodnota, stabilita, velikost ¢astic

ABSTRACT

This diploma thesis is focused on a preparation of emulsions of oil in water (O/W)
for high-speed homogenization using the Ultra-turrax at 13 400 rev./min. for 20 minutes
period. Cold emulsification method (2 emulsifiers system method) was selected to prepare
emulsions. Percentage content of emulsifiers of HLB value, the ratio of oil and water phase
and conse-quently the storage temperature, were changed during the preparation.
All emulsions were prepared at specified time intervals both performed visual evaluation
and the measurement of particle size on the device Zeta Sizer and microscopic evaluation.
There were found that the stable emulsion contains 3% emulsifier, an HLB value
of 10.5, or 11 and the ratio of O/ W =3 /97 or 5/ 95, that were stored at 25 °C.

Keywords: Emulsion, Ultra-turrax, Stability, Particle size
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UvVOD

Emulze se tadi mezi nejpouzivangj$i heterogenni soustavy a také proto maji Siroké
uplatnéni, a to nejen v kosmetickém primyslu, kde hraji nezastupitelnou roli, nebot’ vétSina
kosmetickych prosttedkll jsou emulzni systémy (pletové krémy, télové mléka, ¢i krémy
na ruce). Dulezitou roli hraji emulze také v potravinaiském primyslu. Ve farmaceutickém
primyslu, zemédélstvi, ¢i asfaltovém primyslu si emulze také nasly svoji nezastupitelnou
roli. Tyto systémy mohou byt jak pfirodni (napt. mléko), tak i synteticky vyrobené
(napf. krémy).

Emulze je mozZno pfipravit za pomoci nékolika riznych postupl, vzdy vSak je nutna
pritomnost emulgatoru. Jako nejvhodnéjsi zptisob vyroby byla vybrana vyroba emulzi
za pomoci dvou emulgatorti, neboli metoda studené emulzifikace, jejiz zdkladem je pfidani
dvou riznych emulgatori do pfipravovaného systému. Vyhodou této metody piipravy
je absence nutnosti zmény teploty v prib&hu pfipravy, jakoz tomu je naptiklad u metody
fazové inverze (PIT metody). Aby bylo moZzno emulze vyuzivat, je dilezita predev§im

jejich stabilita, na kterou ma vliv mnoho rliznych parametra.

Proto tedy bylo cilem této diplomové prace nalézt 1 vhodné vyrobni podminky,

tak aby byla podpofena hlavné stabilita emulzi.
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1 EMULZE

Emulzi se nazyva soustava dvou kapalin, kdy je disperzni i dispergovana latka latkou ka-
palnou. Tyto kapaliny, jez se podileji na vzniku emulzi, musi byt navzdjem nemisitelné,
nebo pouze omezené misitelné, pricemz jsou v této soustaveé piitomny i latky schopné za-
branéni koalescence, neboli slévani dispergovanych kapek, které byvaji nazyvany
jako emulgatory [1, s. 172], [2, s. 31], [3, s. 14, 15], [4, s. 352]. Dispergovana faze systému
kapalina — kapalina je obvykle tvofena Casticemi o nékolik fadi vétSich, nez jsou Castice
typickych koloidnich systémd, ale i pfesto maji mnoho spolecnych vlastnosti jako je ter-
modynamickd nestalost v dasledku vysokého stupné polydisperzity, ¢i adsorpce latek
z roztoku na fazova rozhrani a sedimentace Castic [5, S. 306]. Filmy disperzniho prostiedi
mezi kapkami vSak dosahuji koloidnich rozmérd [1, s. 172]. Tato disperzni soustava
je tvofena nejméné dvémi latkami, z nichz jedna ma lipofilni charakter, je tedy s vodou
nemisitelna a zkracené byva oznacovana jako olej, od ¢ehoZ je odvozeno 1 oznaceni O.
Zde se nejcastéji vyskytuji latky, jako jsou tuky, vosky, ¢i uhlovodiky. Druha faze je vzdy
tvofena latkami hydrofilnimi, tedy ve vodé€ rozpustnymi, které se nazyvaji jako voda
a oznacuji se V [6, s. 131 - 132]. V praxi se lze setkat jak s pfirozenymi, tak i uméle pii-
pravenymi emulzemi, a to v riznych odvétvich. Velké uplatnéni emulze nachézeji hlav-
né pii vyrobé kosmetickych prostfedkdi, v potravinaistvi, farmacii a v pramyslu
napf. pii vyrobé€ plastickych hmot. I kdyZ maji Sirokou $kalu vyuZiti, v nékterych pramys-
lovych odvétvich jsou také nevitané, nebot’ znesnadnuji déleni kapalnych fazi a casto zvy-

Suji viskozitu, coz miize byt nezadouci napt. pfi zpracovani ropy [1, s. 172].
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2 KLASIFIKACE EMULZI

Bézné emulze jsou klasifikovany podle:
e poléarnosti disperzniho podilu a disperzniho prostredi;

e koncentrace disperzniho podilu v soustavé [7, s. 293].

2.1 Klasifikace dle polarnosti disperzniho podilu a prostredi

Podle této klasifikace se rozliSuji emulze prvniho druhu, neboli ptfimé, kdy se jedna o nepo-
larni nebo slabé polarni kapaliny v kapaliné polarni, které byvaji bézné nazyvany
jako emulze oleje ve vodé (O/V) a emulze druhého druhu neboli obracené, kdy se jedna
o emulze kapaliny polarni v kapaliné nepolérni, které byvaji oznacovany jako emulze vody

v oleji (V/O) [7, s. 293].

Typ emulze se da urcit stanovenim vlastnosti disperzniho prostfedi dané emulze, kdy se:
e zjiStuje schopnost emulze smacet hydrofilni povrch — smaci pouze emulze typu V/O;

e ovéfuje moznost ziedovani emulze polarnimi ¢1 nepolarnimi rozpoustédly — kazdou
emulzi je mozno fedit kapalinou, ktera se misi s jejim disperznim prostredim,
tedy emulze O/V se bude snadno misit napt. s ¢istou vodou a emulzi V/O je mozno

fedit nepolarnimi kapalinami. Zfed’'ovani se provadi na podloznim skli¢ku;

e zkouma schopnost emulze zbarvit se po zavedeni barviva rozpustného v disperznim
prostiedi — v emulzich O/V se rozpousti napf. methylenovd modf, ¢i methyloranz

a v emulzich V/O napft. Cerven Sudan IlI, ¢i fuchsin;

e cmulze pozoruji v ultrafialovém svétle — olejova faze v emulzich ma schopnost
fluoreskovat, ve fluorescencnim mikroskopu poskytuje emulze O/V obraz zaficich

kapek na temném pozadi a u emulze V/O jsou kapky temné na zaficim pozadi;

e stanovuje elektrickd vodivost dané emulze — ta je dana vodivosti jejiho disperzniho
prostfedi, emulze typu V/O nevykazuji pozorovatelnou vodivost na rozdil od emulzi
O/V, které maji vodivost pomérné vysokou. Ke stanoveni typu emulze Ize pouzit
1 jednoduchého elektrického obvodu, v némz je indikatorem prochazejicitho proudu

sériové zafazena neonova doutnavka [7, s. 294], [1, s. 172], [8, s. 238].
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2.1.1 Emulze prvniho druhu

Emulze 1. druhu se oznacuji jako O/V (Obr. 1). Disperznim prostiedim je v tomto systému
kapalina polarné€jsi, napt. voda a dispergovanou, nepolarni kapalinou, mize byt napft. ole;j.
Olejova faze byva obvykle v tomto typu emulze zastoupena z 10 az 35 % [7, s. 293],
[1,s.172], [9, s. 421], [10, s. 514].

voda olej

'i__‘l_ _’I T
[

2
- ‘:: /

Obr. 1. Emulze typu O/V [6, s. 132]

2.1.2 Emulze druhého druhu

Emulze 2. druhu byvaji obvykle oznacovany jako V/O (Obr. 2). Zde je disperznim prostie-
dim kapalina nepoldrni (olej) a kapalinou dispergovanou kapalina polarni (voda)

[7,s.293], [1,s.172], [9, s. 421].

voda olej

‘x

s

RAWY
255

Vo

Obr. 2. Emulze typu V/O [6, s. 131]

2.2 Kilasifikace dle koncentrace disperzniho podilu
Dle koncentrace disperzniho podilu se rozeznavaji emulze:

o ziedéné;

e koncentrovang;

e vysoce koncentrované (gelovité) [1, s. 172].



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 16

2.2.1 Ziedéné emulze

Jde o emulze, v nichz dispergovana faze tvoti maximalné 2 % z celkového objemu, pii-
¢emz primér kapek je zpravidla 107 m, diky ¢emuz se da Fict, Zze maji rozméry blizké veli-

kostem koloidnich ¢astic [1, s. 172].

2.2.2 Koncentrované emulze

Koncentrované emulze v monodisperznich systémech mohou dosahnout koncentrace dis-
perzniho podilu az 74 obj. %, coZz odpovida nejtésnéjSimu geometrickému uspotadani ku-
lovitych Castic, a v systémech polydisperznich, kde malé kapicky mohou vyplnit prostory

mezi kapkami velkymi, mohou byt i koncentrovanéjsi [1, s. 172].

2.2.3 Vysoce koncentrované emulze

Na rozdil od obou ptedeslych ptipadd, u emulzi gelovitych jsou kapky dispergovaného
podilu ulozeny tak tésné, az dochazi k jejich vzajemnym deformacim. Nabyvaji tak tvar
mnohosténtl, jeZ jsou od sebe odd€leny tenkymi filmy, tedy vrstvickami disperzniho pro-

stfedi a emulgatoru [1, s. 172].

2.3 Klasifikace dle velikosti rozptylenych ¢astic
Emulze se déli dle velikosti rozptylenych ¢astic na:

e makroemulze;

e mikroemulze;

e nanoemulze [11, s. 317], [5, s. 11].

2.3.1 Makroemulze

Velikost ¢astic je vétsi nez 100 nm, pfiCemz nejcastéji 100 - 1000 nm. Jde o zakalené,
mlécné zbarvené disperze vzajemné nemisitelnych kapalin, jeZ jsou termodynamicky ne-
stabilni, a pokud jsou stabilizovany, maji tendenci se rozkladat. K jejich vyrobé je zapotie-
bi energie, nebot’ nejsou schopny spontdnniho vzniku. Byva vyuzivédna jak energie mecha-
nickd, kde se fadi napt. michani, tak i energie chemickd, kde se tadi napt. zastoupeni da-
nych fazi v emulzi. Makroemulze jsou vysoce viskozni systémy, které mohou byt stabilni

1 nékolik let, av§ak nakonec vzdy dojde k jejich rozdéleni na olejovou a vodnou fazi
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[12, s. 97]. Jde o potravinaisky vyznamné emulze. Ptikladem makroemulzi je mléko,

pletové krémy, ¢i majonézy [13, s. 133], [11, s. 317].

2.3.2 Mikroemulze

Velikost castic se pohybuje od 10 do 100 nm a jde o izotropni, €iré emulze s nizkou visko-
zitou [13, s. 133], [11, s. 317], [14, s. 41]. Tyto emulze jsou kineticky stabilni avSak ter-
modynamicky nestabilni systémy, které se od ostatnich typli emulzi mimo své fyzikalni

vlastnosti 1i8i i jejich schopnosti tvofit se spontanné [15, s. 61].

2.3.3 Nanoemulze

Jde o emulze skladajici se z kapek, jejichZ velikost se v mnohych literarnich zdrojich 1i8i,
nejcastéji vSak byva uvadéna v rozmezi 20 — 200 nm, nebo 50 - 500 nm [16, s. 127].
Tyto kapky jsou diky silnému Brownovu pohybu, ktery je zplisoben jejich nano velikosti,
odolné vuci gravitaci, a tedy odolné viuci krémovani a sedimentaci, diky ¢emuz vydrzi
1 n€kolik let. Ackoli krémovani, kromé velikosti ¢astic, zavisi 1 na poméru hustot obou fazi,
kdy vice viskozni nanoemulze jsou vici krémovani méné odolnéjsi, nez ty mén¢ viskozni,
i kdyZ maji stejn¢ velké kapky [17, s. 462 - 464]. Nanoemulze jsou ve vétSing piipadt pri-
hledné, termodynamicky stabilni systémy, jez byvaji téz nazyvany jako miniemulze

[18, s. 3], [19, s. 41].

2.4 Zvlastni typy emulzi

Kromé emulzi délenych dle velkosti rozptylenych Castic se lze setkat i s emulzemi Kritic-

kymi a slozenymi, které se fadi do tzv. zvlastnich typt emulzi [1, s. 172, 173].

2.4.1 Kritické emulze

Zvlastnim druhem emulzi jsou tzv. kritické emulze, které mohou existovat pouze ve velmi
uzkém teplotnim intervalu a vyznacuji se nestélosti disperzniho podilu, kdy kapky téchto
emulzi se v soustaveé neustéale tvoii a zaroven zanikaji. Obvykle jsou tvofeny ze dvou ome-
zené¢ misitelnych kapalin pifi teploté, kterd je blizka kritické rozpoustéci teplote,
kdy je na rozhrani velmi malé mezifazové napéti (10'5 N. m'l) a k dispergovani jedné kapa-

liny kapalinou druhou staci pouze tepelny pohyb molekul [1, s. 172].
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2.4.2 Slozené emulze

Lze se setkat i1 s tzv. slozenymi emulzemi (Obr. 3), kde napt. kapky emulze O/V obsahuji
drobné kapky vody, popf. 1 slozitéjsi systémy. Tyto emulze byvaji oznacovany jako O/V/O
¢i V/O/V. Tyto typy emulzi jsou obvykle pfipravovany dispergaci ve dvou krocich za pou-
ziti jak hydrofilniho, tak i hydrofobniho emulgatoru, popt. mohou vznikat v disledku ne-
rovnomérného rozdéleni emulgatoru v riznych mikroskopickych oblastech soustavy
pfi inverzi fazi. Stabilita téchto systémil je vzhledem k velké plose fazového rozhrani

jesté mensi nez u jednoduchych emulzi [1, s. 173], [10, s. 515, 516].

IO

oo viow

Obr. 3. Slozené emulze [6, s. 133]
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3 EMULGATORY

Emulgatory jsou povrchové aktivni latky (PAL), které se shromazd’uji predev§im na roz-
hrani fazi, kde utvaieji vrstvu, ¢imz umoznuji vznik emulzi. Pfitomnost vrstvy emulgatoru
se projevi snizenim povrchového napéti, které je zptisobeno narusenim vazeb mezi mole-
kulami ptitomnych kapalin [6, s. 134], [20, s. 192], [21, s. 399]. Emulgatory jsou tvofeny
dvémi Castmi, a to Casti hydrofilni, kterd je dobie rozpustnd ve vodé a c¢asti lipofilni,
ktera se zase dobie rozpousti v tucich (Obr. 4). Diky spojeni téchto dvou protikladi v jedné

molekule maji tyto PAL moznost rozpustnosti jak ve vodné, tak i olejové fazi [6, s. 134].

hydrofilni cast

lipo }fllnl- cast
> WL

Obr. 4. Schématické zndzornéni molekuly PAL [6, S. 134]

Polarni ¢ast molekuly, kterou tvoii hydrofilni skupina, ve vodném prostiedi vytvari
tzv. solvatacni obal, kde jsou molekuly vody pomoci vodikovych mustkd vazany pravé
okolo polarni ¢asti dané PAL. Velikost solvata¢niho obalu je zavisla na polarit€ a velikosti
hydrofilni skupiny a dale potom na teploté roztoku, kdy s rostouci teplotou nartista rychlost
pohybu molekul, diky ¢emuz je t€Z8i molekuly v ném udrzet. Obecné plati, Ze Castice
emulgatoru by mély byt ve styku s obémi kapalnymi fazemi, pficemz by mély mit preferen-
ci pro fazi vné€jsi. Ve vodé rozpustné emulgatory pak byvaji vyuzivany do emulzi typu O/V
(napt. palmitat sodny) a emulgatory rozpustné v oleji naopak v emulzich typu V/O
(napf. cetylalkohol) [6, s. 134], [22, s. 258]. Uginek emulgatorii spoéivé ve tvorbé adsorpé-
niho filmu na povrchu kapek disperzni faze, pficemz se Castice emulgatorii orientuji tak,
ze svou hydrofobni Casti mifi do nepolarni slozky a lyofilnim zbytkem do faze poléarni

(Obr. 5) [3, s. 14, 15].
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(b)

water
- /

-

Obr. 5. (a) stabilizace emulze typu O/V, (b) stabili-
zace emulze typu V/O [3, s. 14, 15]

Vlastnosti specifické pro dany emulgator, pouzity pro vyrobu emulze, do zna¢né miry roz-

hoduje o zakladnich vlastnostech vytvofené emulze a proto je jeho vybeér omezen praveé

tim, aby v daném systému co nejlépe spliioval pozadavky na néj uplatiiované [8, s. 242].
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4 KLASIFIKACE EMULGATORU

Emulgatory jsou nejcastéji klasifikovany podle:

1) struktury polarni ¢asti molekuly;

2) pavodu;

3) vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly;

4) schopnosti tvofit, ¢i netvofit ionty s emulgatory [20, s. 193].

4.1 Klasifikace emulgatori dle struktury polarni ¢asti molekuly

Emulgatory se dle struktury polarni ¢asti molekuly klasifikuji na estery glykold, estery gly-
cerolu a jejich derivaty, estery sorbitanl, estery sachardzy, estery hydroxykyselin

a lecitin a jeho derivaty [20, s. 193 - 196].

a) Estery glykolt (napf. s propan-1,2-diolem)

Jde o estery mastnych kyselin s propylenglykolem a polyethylenglykolem (Obr. 6, 7),
jez jsou ziskavany piimou esterifikaci, poptipadé¢ enzymovymi reakcemi. Jejich pouziti
je omezené na emulze typu O/V [20, s. 193].
CH,
ﬁII l

|
CHy—[CH ki~ C=0-CH
L]

n
CHy= 0= C=—[CHs |y =CH,

Obr. 6. Diester propylenglykolu [20, s. 193]

t}-L‘ilq'{_‘Il:['{'J'{"FI;'l"]|_~:|—l;.'
| ) Pl .
e . =[CHy |y =CH
C=[ClgJm=CHy C=ICH =,

Obr. 7. Diester polyethylenglykolu [20, s. 193]
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b) Estery gylcerolu a jejich derivaty (napt. parcialni estery glycerolu)

Do této skupiny se zatfazuji mono a diacylglyceroly (Obr. 8), parcialni estery glycerolu,

ziskavané glycerolyzou, nebo ptimou esterifikaci tuki [20, s. 193], [23, s. 54].

W 0
il
CHy=0-C=[CHyjy=CHy  CHy=0=C=[CH, }y—CH,

HO-CH HO—CH
0

CH—OH C E—n—ﬂ—[ﬁg L =CH,
Obr. 8. 1-monoacetylglycerol a 1,3-diacylglycerol [20, s. 193]

DalSimi zéstupci jsou estery monoacylglyceroli a diacylglycerolli, jejichz emulgacni
schopnost je pro fadu uceld lepsi. Vznikaji esterifikaci monoagylglyceroli organickymi
kyslinami jako napft. kyselinou mlé¢nou, octovou ¢i citronovou, popft. jejich smési (Obr. 9)

[20, s. 194].

'l
CHy-0—C—[CHyJm=CHy
HO~CH
] o OH
il
CH=0—C=CH=CH,

Obr. 9. 1-acetyl-3-laktat [20, s. 193]

Ethery monoacylglycerolt (Obr. 10) a diacylglycerolti vznikaji reakci parcidlnichh estert
glycerolu s ethylenoxidem, ¢i propylenoxidem v alkalickém prostfedi. Vzniklé produkty

maji rizné¢ dlouhé bocni fetézce, které jsou nékdy i vétvené [20, s. 194].

L
I
Cly=0=C=[CHyJm=CHy

HOCHCH3)p=0~CH

CHy=0=(CHy CHyO)pH

Obr. 10. Polyethylenglykolovy ether monoacylglycerolu [20, s. 193]
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Mastné kyseliny je mozno esterifikovat také za pomoci polyglycerola, které vznikaji
v alkalickém prostiedi z glycerolu. V kyselém prostfedi z glycerolu ve vét§i mitfe vznikaji

ruzné cyklické produkty [20, s. 194].

Poslednim typem esterifikace mono a diacylglyceroll je esterifikace oxidem fosforecnym,
kdy napft. esterifikaci 1,3-diacylglycerolu vznikne 1,3-diacylglycerol-2-fosfore¢na kyselina
(2-fosfatidova kyselina) (Obr. 11) [20, s. 194].

i
CHy=0=C=[Cl; }n=Cll
0
]|
II;{:—I-I‘—U—L'H
0
OH | 1]
CHy=0=C=[CH; |, =CH;

Obr. 11. 2-fosfatidova kyselina [20, s. 195]

c) Estery sorbitant (estery produkti dehydratace sorbitanu)

Estery sorbitolu (D-glucidolu) a vysSich mastnych kyselin jsou vyznamnou skupinou
neionogennich  emulgéatord, pficemz nejdilezitéjSimi jsou produkty odvozené
od 1, 4-sorbitanu (Obr. 12), 1, 5-sorbitanu a 2, 5-sorbitanu. Jako SPANY jsou oznacovany
smési mono az triesterl riznych opticky aktivnich anhydridd, které jsou pouzivany
jako lipofilni emulgétory, jejichZ vlastnosti jsou obdobné jako maji mono a diacylglycero-

ly, ale jejich emulgacni schopnost je vyssi [20, s. 195].

HO OH

_OH
0" "CH 0

n
CHy= 0=C=[CH;]}m=CH3

Obr. 12. Tween odvozeny od 1, 4-sorbitanu [20, s. 196]

d) Estery sachar6zy (parcialni estery)

Estery vysSich mastnych kyselin se sachar6zou (Obr. 13) jsou specialni skupinou emulgato-
ri, které jsou ziskavany z methylesterd mastnych kyselin za pomoci reesterifikace
sachar6zou v prostiedi dimethylformamidu, popi. dimethylsulfoxidu za katalyzy alkalic-
kymi €inidly. Nejpouzivanéj§imi jsou monoestery, jeZ jsou siln¢ polarni, ve vodé€ rozpustné

(stabilizuji tedy emulze typu O/V) emulgatory, jejichz hodnota HLB je vyssi nez 16.
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Dale jsou pak vyuzivany i diestery, které se pouzivaji ke stabilizaci opacného typu emulze

(V/0O) a jejich hodnota HLB je 7 - 13. Pripravit lze také triestery a tetraestery [20, s. 196].

I
CHy=0=C~[CH = CH

0 HOCH; o
OH HO
HO 0 Ci,0H

ol OH
Obr. 13. 6-monoester sacharozy [20, s. 196]

Dale lze esterifikaci esterti glycerolu sachardzou ziskat smés rtiznych esterti sacharozy
a glycerolu (tzv. cukroglyceridy), jejichz polarita je pfiblizné stejna jako u monoacylglyce-
rold [20, s. 196].

a) Estery hydroxykyselin (napf. kyseliny mlééné, vinné)

Mastné kyseliny mohou byt také ptimo esterifikovany hydroxykyselinami, z nichZ nejpou-

S 4

[20, s. 196].

0
1]
:’1J—E'—1{_'I[-]m—{_'5h
CHy=CH=—0C00H

Obr. 14. Ester monomerni kyseliny mlécné [20, s. 196]

e) Lecithin a jeho derivaty

Jako lecithin (Obr. 15) byva oznacovan fosfatidylcholin (1,2-diacylglycerol-3-fosfocholin),
popt. smés prirodnich fosfolipidl, ktera je pouzivdna jako emulgator. Hlavni surovinou
pro ziskani lecithinu je surovy sojovy olej, ktery obsahuje asi 1 — 3 % lecitinu,
ktery je z né ziskdvan rafinaci. DalSimi, méné vyznamnymi zdroji této latky,
jsou napf. vejce, ¢i oleje. Z chemického hlediska je hlavni slozkou lecithinu fosfatidylcho-
lin, a dale je pak obsazen fosfatidylethanolamin, fosfatidylserin a fosfatidylinositol.
Tmavsi, hnédé lecithiny byvaji jesté béleny peroxidem vodiku nebo dibenzoylperoxidem,

kdy dojde ke vzniku produktti svétlejsich [20, s. 193].
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0
1
ClHy=0=C—[CH; Jm=CHa
0 |

I
CHy=[Clh]s=C=—0—CH
|9
{'I!.—n—llf-{}-_\;
0OH

Obr. 15. Lecithin [20, s. 193]

4.2 Klasifikace emulgatori dle ptvodu
Emulgatory jsou nejcastéji klasifikovany dle piivodu na:
a) prirodni (lecithin, parcialni estery glycerolu);

b) syntetické (ostatni emulgatory) [20, s. 193].

4.3 Klasifikace emulgatori dle vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti mo-
lekuly
Podle vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly 1ze emulgatory klasifikovat na:
a) hydrofilni;

b) lipofilni [20, s. 193].

4.4 Klasifikace emulgatoru dle schopnosti tvoFit ionty s emulgatory
Dle schopnosti tvofit ionty s emulgatory 1ze emulgatory klasifikovat na:

a) ionické (ionogenni) — hydrofilni ¢ast molekuly mize byt aniontem, kationtem,

nebo mize mit amfoterni charakter [20, s. 193];

b) neionické (neionogenni) — hydrofilni ¢ast molekuly je neionizovana, jsou Siroce vy-
uzivany pfedev§im v potravinafstvi diky tomu, Ze nejsou ovlivnény tvrdosti

a pH vody [19, s. 193], [23, s. 53, 54].
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5 HYDROFILNE-LIPOFILNI ROVNOVAHA

Hydrofiln¢ lipofilni rovnovaha (HLB) byva u jednotlivych povrchové aktivnich latek
(PAL) charakterizovana Cislem obvykle od 3 do 18, které udava jeji ucinnost, tedy afinitu
k urcité fazi emulze. Molekula s vysokou hodnotou HLB obsahuje velky podil hydrofilnich
skupin v poméru se skupinami lipofilnimi a naopak molekula s nizkou hodnotou HLB ob-
sahuje vysoky podil lipofilnich skupin v porovndni se skupinami hydrofilnimi.
Lze tedy fici, Ze tato hodnota stanovuje také rozpustnost dané molekuly v olejové, ¢i vodné
fazi dané emulze. Pokud je HLB nizsi, tedy v rozmezi od 3 do 6, obsahuje ptevazn¢ hydro-
filni skupiny a takovéto emulgatory stabilizuji tedy emulze typu V/O. KdyzZ je ale HLB
v rozmezi 10 az 18, je zde obsah ptevazné hydrofilnich skupin a dochazi tedy ke stabilizaci
emulzi typu O/V. Povrchov¢ aktivni latky se stfedné vysokym HLB, tedy v rozmezi 7 az 9,
nema preferenci v rozpustnosti v olejové ¢i vodné fazi, ale tyto latky jsou povazovany
za dobré smacedlo. Pokud ma dana latka HLB nizs§i nez 3, nebo naopak vyssi nez 18,
jedna se o zvlastni PAL, které maji tendence pfednostné se hromadit v olejové ¢i vodné
fazi, spiSe nez na rozhrani téchto dvou fazi. Obecné lze fict, Ze maximalni stabilita emulze
O/V je dosaZena za pouziti emulgatoru s HLB 10 — 12 a maximalni stabilita emulze V/O
je dosazena za pouziti emulgatoru, jehoz HLB je v rozmezi 3 — 5. U PAL s ostatnimi hod-
notami HLB hrozi v danych emulznich systémech zvySené nebezpeci vyskytu koalescence

[7,s. 297], [24, s. 131, 132], [25, s. 133], [26, s. 654, 655].

Mnoha riznym hydrofilnim a lipofilnim skupinam bylo, jak 1ze vidét v Tab. 1, pfid€leno

tzv. skupinové ¢islo.

Tab. 1. Vybrané skupiny a jejich HLB hodnoty [24, s. 131]

Hvdrofilni skupina | HLB hodnota | Lipofilni skupina | HLB hodnota
-SO,” Na* 38,7 -CH- 0,475

-COO" H" 21,2 -CH,- 0,475
Tercialni amin 9,4 -CH3 0,475

Ester sorbitanu 6,8 -CH= 0,475

Ester glycerolu 5,25

-COOH 2,1

-OH 1,9

-O- 1,3

-(CH,-CH,-0)- 0,33
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Souctem téchto ¢isel vSech lipofilnich i hydrofilnich skupin a jejich naslednym dosazeni

do Rov. 1, Ize vypocitat hodnotu HLB dané PAL.

Hydrofilné-lipofilni rovnovaha systému je nejcastéji pocitano dle vzorce Daviese a Rideala

[27,s. 272]:

HLB =7 + X ¢isla hydrofilnich skupin — X ¢isla lipofilnich skupin 1)

Piiklady hodnot HLB pro jednotlivé surfaktanty jsou znazornény v Tab. 2 [24, s. 131, 132].

Tab. 2. HLB cisla vybranych surfaktanti [24, s. 132]

Nazev surfaktantu HLB hodnota
Sodium lauryl sulfate 40
Sodium stearoyl lactylate 22
Potassium oleate 20
Sucrose monoester 20
Sodium oleate 18
Decaglycerol monooleate 14
Soy lecithin 8
Decaglycerol hexaoleate 7
Glycerol monolaurate 5,2
Surcose trimester 5

Vzhledem ke zlepSeni celkové funkcnosti PAL v komer¢nich produktech byva vhodné
HLB hodnoty dosazeno za pomoci kombinace dvou ¢i vice PAL s rtiznymi HLB hodnota-

mi [24, s. 132].

Hlavni nevyhodou koncepce HLB je to, Ze se pii ni nebere v Givahu skutecnost, Ze vlastnos-
ti molekul PAL jsou vyznamné ménény v zavislosti na teploté a jinych podminkach.
Z tohoto diivodu je mozné, ze emulgator, ktery je schopen stabilizovat emulze O/V dokaze
pii zmeéné teploty, a to i presto, ze ma stale stejnou chemickou strukturu molekuly, stabili-
zovat emulzi V/O. Dalsim omezenim je, ze HLB hodnota musi byt stanovena pro rizné

oleje, nebot’ zavisi také na typu oleje, jez byl pouzit [24, s. 133].
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6 PRIPRAVA EMULZI

Emulze byvaji nejcastéji pripravovany emulzifikaci, coz je mechanicka dispergace disperz-
niho podilu v disperznim prostfedi za pifitomnosti vhodného emulgatoru. Dispergované
kapaliny se intenzivné promichavaji, protfepavaji, podrobuji se vibracim pomoci michadel,
koloidnich mlyna, ultrazvuku, ¢i emulgatorti, coz vede ke vzajemnému pronikani obou
nemisitelnych kapalin. Pronikajici kapaliny vytvareji lamely, popt. vlakna, jez se brzo roz-
padaji a vytvéieji kapky. V nékterych ptipadech je nutno ziskané polydisperzni emulze
jesté dodateéné homogenizovat ve specidlnich homogenizatorech, ¢imz dojde k zna¢nému
zvySeni stalosti emulzi. Po emulzifikaci nasleduje homogenizace, diky niz dochazi k zmen-
Seni velkosti pritomnych kapek a nasledné jejich stabilizace pro delsi stabilitu systému

[1,s. 176], [7, s. 300], [8, s. 239].

Emulze je mozno pfipravovat kromé metody ptidavku jednoho emulgitoru i za pomoci

nékolika dalSich postupt, a to:
1) pomoci elektrolyti;
2) studenou emulzifikaci;

3) PIT metodou [1, s. 176].

6.1 Emulzifikace

Pii emulzifikaci je mechanickd prace pfeménovana v mezifazovou energii na rozhrani
olej/voda, kterd se mnohonasobné zvétsi, diky cemuz je vznikly disperzni systém znaéné
nestaly. Emulgéatory maji vedle stabiliza¢niho ucinku také schopnost sniZovat mezifazovou
energii, ¢imz proces emulzifikace znacn¢ usnadnuji zejména, poklesne-li mezifazové nape-
ti pod 10 mN/m. Pfi pouziti nékterych emulgatori s rozvétvenym fetézcem dochazi ke sni-
zovani mezifazové energie dokonce pod 1 mN/m. V takovémto piipad¢ staci k dispergova-
ni nasledné velmi malé turbulence za vzniku spontanni emulzifikace, ktera hraje vyznam-
nou ulohu v procesech spojenych s trdvenim a vstiebavanim potravy v organismech.
Pti spontanni emulzifikaci se vzniklé vysokodisperzni rovnovazné soustavy lisi od béznych

emulzi jejich termodynamickou stabilitou [1, s. 176], [7, s. 301], [8, s. 239].

Na vysledek emulgovani ma mimo povahy emulgatoru a druhu mechanického ptsobeni

vliv 1 fada dalSich podminek, jako napf. teplota, kvalitativni pomér fazi apod.. Pokud
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jsou ale podminky stejné, jsou stabilné¢jsSi méné koncentrované emulze, nebot’ srazky

jejich ¢astic jsou mén¢ pravdépodobné [7, s. 300].

6.2 Homogenizace

Hrubé emulze ziskané emulgaci byvaji jest¢ dodate¢né homogenizovany za pomoci homo-
genizatort. K tomuto ucelu byvaji nejCastéji pouzivany homogenizacni zafizeni,
diky kterym jsou dispergovany kapky emulze za pomoci jejich protlacovani otvory malych

rozméra za pusobeni vysokych tlak [7, s. 300].

6.2.1 Homogenizacni zafizeni

Existuje fada homogeniza¢nich zafizeni, z nichz kazdé mé své vyhody a nevyhody. Vybér
vhodného homogenizacniho zafizeni zavisi na mnoha raznych faktorech, jako napt. na roz-
sahu vyroby, vlastnostech vychoziho materidlu, pozadované velikosti kapek dispergované
faze, fyzikalné-chemickych vlastnostech konecné emulze a také na provoznich podmin-
kach. V Tab. 3 je patrné srovnani rlznych typl zafizeni pouZivanych na homogenizaci

emulzi [28, s. 440], [24, s. 249].

Tab. 3. Srovndni riznych typii homogenizacnich zarizeni [24, s. 238]

T Relativni energeticka | Minimalni velikost . .
yp g Viskozita
homogenizatoru i¢innost kapek [pm]
vysokorychlostni ;1. nizka az
ysoxorychio nizka 2
mixer stfedni
koloidni stiedni 1 stifedni az
mlyn vysoka
sokotlaky , nizka az
vy Y vysoka 0,1
homogenizér stiedni
ultrazvukova nizka 0,1 nizka az
sonda stfedni
mikrofluidizér vysoka <0,1 nizka az
stiedni
membranovy ) , nizka az
vy velmi vysoka 0,3
homogenizér sttedni
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6.2.1.1 Koloidni mlyny

Jde o zafizeni urCené pro nepietrzité emulgace, které jsou hojné€ pouzivany v potravinaistvi
k homogenizaci stfedné a vysoce viskoznich kapalin. Rozeznava se nékolik druht koloid-
nich mlyna s riznym vykonem, avSak princip jejich ptisobeni je vzdy podobny. Koloidni
mlyn je tvofen rotorem (rotujicim diskem) a statorem (statickym diskem), ktery je nastavi-
telny nastavovacim krouzkem (Obr. 16). Povrch obou casti koloidnich mlynt mutze
byt hladky, hruby, ¢i plochy. Hrubé kapaliny, obvykle ve form¢ hrubé disperze, jsou piiva-
dény do mezery, kde dochazi k rozbijeni kapek za pomoci pusobeni vysoké rychlosti oté-
¢eni rotoru, ktery vykazuje vysoké smykové napéti. Smykové napéti lze nastavit zménou
velikosti mezery a rychlosti otdeni. Velikost kapek l1ze zmensSit za pomoci snizeni pritoku
dané emulze. Rozsah pritoku emulzi zafizenim lze ménit v rozsahu 4 az 20 000 1/hod.
Velikost kapek, kterd je typicka pro koloidni mlyn je 1 az 5 nm [28, s. 440], [29, s. 134],
[24, s. 251].

Stator

Obr. 16. Schéma koloidniho mlynu [24, s. 251]

6.2.1.2 Vysokorychlostni mixér

Toto zafizeni (Obr. 17) je nejCastéji pouZivanym homogeniza¢nim zatizenim, a to prede-
v§im v potravinarském primyslu. Olejova 1 vodna faze jsou po naliti do nadoby michany
michadlem pii vysokych otdCkach (az 3600 ot./min.). Do emulze mohou byt pfidavany
ruzné prisady, a to jak pted zacdtkem homogenizacniho procesu, tak i v jeho pribéhu.

[28, s. 531], [24, s. 249].
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Obr. 17. Vysokorychlostni mixér [24, s. 249]

6.2.1.3 Ultra-turrax

Jde o vysokorychlostni homogeniza¢ni zafizeni, jejiz hlavni soucasti je vertikalni trubice,
ktera je zakoncena zuby, a na jejiz spodni Casti se nachazeji otvory (Obr. 18). Druhou ¢asti
tohoto zafizeni je motor, jimz je trubka pohdnénd. Rotace uvniti trubice zptisobuje, Ze vzo-
rek je vytlaen ven skrz otvory ve spodni ¢asti trubky. Timto mechanismem dochézi k neu-
stalému rozruSovani kapek dané emulze na kapky mensi za pomoci smyku mezi rota¢ni a
staciondrni ~ ¢asti  trubky. Tento typ homogenizatoru je velmi  UCinny

a k homogenizaci staci pouze kratka doba [30, s. 43, 44], [37, s. 71], [32, s. 36, 37].

Obr. 18. Ultra-turrax [30, s. 43]

6.2.1.4 Vysokotlaké homogenizdtory

Tento typ homogenizatoru je nejcastéji vyuzivan pro vyrobu jemnych emulzi. Toto zatizeni
je slozeno z Cerpadla, které vtahuje hrubé emulze do komory a déle je pak vede ptes uzky

ventil az k vystupu (Obr. 19). Minimalni velikost kapek, jez je mozno za pomoci vysoO-
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kotlakych homogenizatorti vytvoftit, se obvykle pohybuje mezi 0,1 az 1 um [33, s. 531],
[24, s. 253].

Obr. 19. Schéma vysokotlakého homogenizatoru [24, s. 253]

6.2.1.5 Ultrazvukové homogenizdtory

Principem tohoto zafizeni (Obr. 20) je vyuzivani vysoké intenzity ultrazvukovych vlin,
jez v pouzitém materidlu vytvareji intenzivni smykovy a tlakovy gradient. Pro vytvofeni
stabilni emulze je obvykle zapotiebi ponechat emulzi v tomto homogeniza¢nim zafizeni po
dobu od nékolika sekund az nékolik minut. Mezi faktory ovliviiujici u¢innost homogeni-
zatniho procesu se fadi zejména intenzita, délka trvani a frekvence ultrazvukovych vin.
Emulze byvaji tvofeny pomoci ultrazvukovych vin S frekvenci
20 az 50 kHz, kdy s rostouci frekvenci homogeniza¢ni ucinnost klesa. Ultrazvukové ho-
mogenizatory byvaji pouzivany hlavné v priimyslu pro ptipravu potravinafskych emulzi

[24, 5. 254].

Obr. 20. Ultrazvukovy homogenizator [24, s. 254]
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6.2.1.6 Mikrofluidizér

Pomoci mikrofluidizéru (Obr. 21) je mozno vytvaret emulze s extrémné malymi kapkami,
a to bud’ primarni, nebo sekundarni homogenizaci. Nejmensi objem, ktery je toto zafizeni
schopno produkovat v laboratornim méfitku je 10 ml. U primyslovych mikrofluidizéra
byvaji pouzivany tlaky az 275 mPa, pfi¢emz u laboratornich modelt byva vyuzivano po-
dobnych tlakt. Velikost kapek, které jsou za pomoci tohoto zafizeni ziskany je mensi

nez 0,1 um [24, s. 255]

Obr. 21. Mikrofluidizer [24,5.255]

6.2.1.7 Membrdanové homogenizdtory

Membranové homogenizatory (Obr. 11) maji pevnou membranu, ktera obsahuje malé pory,
skrz néz prochazi pouzivané kapaliny. Velikost vytvofenych kapek je zavisla na priméru
porh pfitomnych v membran€, povrchovém napéti mezi olejovou a vodnou fazi emulze,
transmembranovém tlaku a pratoku kapalin membranou. Pro vyrobu emulzi V/O byvaji
vyuzivany hydrofébni membrany, zatimco pro vyrobu emulzi O/V byvaji vyuzivany mem-
brany hydrofilni. Za pomoci téchto zafizeni je mozno vytvofit emulze obsahujici kapky

velké pfiblizn€ 0,3 um [24, s. 256, 257].

Obr. 22. Membranovy homogenizator [24, s. 257]
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6.3 Priprava emulzi pomoci elektrolyti

Dalsim zplsobem piipravy emulzi je smiseni alkoholovych roztokd s vodou. Nékteré ole-
jovité latky lze ve vodé emulgovat, kdyz misto obvyklého pouziti emulgétoru se vyuziji
elektrolyty. Nevyhodou téchto systému je mensi stalost v porovnani se systémy stabilizo-
vanymi emulgatory. Se zvysujici se koncentraci elektrolytu v emulzi roste 1 jejich stalost.
K pfipravé emulzi timto zpiisobem byvaji vyuzivany mechanicka zafizeni jako koloidni
mlyny, ¢i michadla o vysokém poctu otacek. Principem vzniku emulzi je prvotni vytvoieni
pomérné velkych kapek, které jsou nasledné vystaveny ucinkim napéti, deformujicich
je na elipsoidy, které se posléze rozpadaji na velky pocet malych kapek. Vzniklé emulze

jsou pomérné hrubé a polydisperzni [8, s. 239].

6.4 Studena emulzifikace

Studena emulzifikace je pojem vyjadiujici pfipravu emulzi za pomoci dvou rtiznych emul-
gatorli, z nichZ jeden ma niz§i HLB neZ je poZadovéano a druhy ma HLB vyssi. Kombinaci
téchto dvou emulgatorl je dosazeno pozadované HLB hodnoty systému. Pfi ptipravé emul-
zi timto zpisobem se nejprve rozpusti vypocitané mnozstvi emulgatoru s niz§im HLB
v olejové fazi a emulgator s vyS§Sim HLB ve fazi vodné. Takto pfipravené faze s emulgatory

jsou nasledné smichany a dale jiZ klasicky pfipravovany [34, s. 107].

6.5 PIT metoda

Teplota inverzi fazi (Obr. 23), znama téZ pod oznacenim PIT, je teplota, pfi niz dochazi
k inverzi fazi, tedy obratu emulze V/O na emulzi typu O/V, ¢i naopak. Jedna se o jednu
z nejvice pouzivanych nizkoenergetickych metod vyroby emulzi, ktera je zaloZzena na zmé-

nach rozpustnosti neionogennich PAL s polyoxyethylenovymi fetézci [35, s. 8].

»imN m~1
20

P-IT ¢ (DC)

Obr. 23. Zavislost povrchového napéti na teplote (PIT) [36, s. 28]
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v v

stejné jako velikost pfitomnych kapek. Vzhledem k nizké hodnoté povrchového napéti
je nutno k vyrobé emulze vynalozit pouze minimalni mechanickou praci, avsak emulze
v teploté fazové inverze je znacné nestabilni, tudiz jeji malé kapky rychle splyvaji,
a proto je nutno emulzi rychle ochladit, ¢imz dojde ke vzniku stabilni emulze s malymi
kapkami [37, s. 359], [17, s. 464, 465], [38, s. 291]. Metoda PIT je pouzitelna pouze
pro emulze, jez vykazuji inverzi fazi pti urcité teplote. Teplota fazové inverze je ovlivnéna
pfedev§im HLB a koncentraci pouzitych PAL, polaritou olejové faze, pomérem obou fazi
a pritomnosti pridatnych latek. Teplota fazové inverze je ménéna délkou hydrofébniho
polyoxyethylenového fetézce, ¢imz se stdvda molekula hydrofilngjs$i, ¢i hydrofobné;si

[37, s. 359].

Jsou znamy dva typy fazové inverze, a to fdzova inverze piechodnd, oznaCovana také
jako TPI a inverze katastroficka, k jejiz oznaceni byva vyuzivana zkratka CPI. Fazova in-
verze pfechodna je ovliviiovdna faktory ovlivilujicimi HLB hodnotu daného systému,
napt. mize jit o teplotu, ¢i koncentraci elektrolyti. Katastrofickd inverze je na rozdil
od predeslé fazové inverze vyvoldna zvySenim objemového podilu disperzni faze
[38, s. 291], [39, s. 10]. Vyuziti PIT metody je pfevazné pro primyslové emulze
[17, s. 464, 465].
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7 VLASTNOSTI EMULZI

Vlastnosti emulzi zavisi vedle povahy emulgatoru, pfedevsim také na koncentraci disper-
govanych castic. U ziedénych emulzi typu O/V castice disperzni faze vykonéavaji Brownlv
pohyb, nesou zaporny elektricky naboj a lze je za pomoci elektrolyti koagulovat,
pficemz se stoupajicim mocenstvim kationtd stoupd 1 jejich koagula¢ni schopnost.
U koncentrovanych emulzi je charakteristické, ze jejich stalost je nutno uméle zvySovat

ptidavkem vhodného emulgatoru [8, s. 241].

7.1 Zakladni charakteristiky

Emulze byvaji charakterizovany ptfedev§im svym vzhledem a barvou, dale elektrickou

vodivosti, viskozitou, texturou, moznosti jejich barveni ¢i misitelnosti [1, s. 175].

a) Barva a vzhled - jde vétSinou o kalné, opaleskujici, v pfipadé koncentrovanéjSich
emulzi neprihledné systémy, jejichz vzhled zavisi na koncentraci a velikosti Castic
disperzniho prosttedi a dale na indexu lomu obou fazi, kdy v ptipadég, Ze se index lomu
obou kapalnych slozek emulze shoduje, mohou byt tyto emulze aZ transparentni.
Vétsina emulzi typu O/V jsou bilé, popt. svétle zluté barvy. [1, s. 175], [8, s. 240],
[40, s. 22].

b) Elektrické vlastnosti — castice emulzi typu O/V nesou zaporny naboj, jevi
elektroforetickou pohyblivost a lze je koagulovat elektrolyty, kdy jejich koagulacni

schopnost stoupa s mocenstvim kationtt [1, s. 175], [41, s. 41].

c) Viskozita — u zfedénych emulzi je viskozita Casto fizena Einsteinovou rovnici.
U koncentrovanych emulzi viskozita jiz tolik nezavisi pouze na viskozité disperzniho
prostfedi, ale i na viskozit¢ emulgatoru a na poméru objemti obou kapalnych fazi.

U téchto systémi je mozno pozorovat jejich nenewtonské chovani [1, s. 175].

d) Textura — textura dané emulze je dana jeji vnéjsi fazi. Emulze typu O/V je obvykle
vodnatad az krémovitd, zatimco emulze typu V/O je spiSe olejovitd aZ mastna.
Tento rozdil mezi obémi emulzemi se zvySujici se viskozitou stdva méné zietelny

[41, s. 41].
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e) Barveni — emulze lze zbarvit, a to za pouziti barviv rozpustnych v kontinualni fazi
dané emulze. Pokud je kontinudlni fazi voda, lze pouzit napt. methylenovou modf,

naopak v oleji rozpustné je napt. barvivo fuchsin [41, s. 41].

f) Misitelnost — emulze je snadno misitelna s kapalinou, kterd v ni zaujima postaveni
kontinudlni faze. Vodou feditelnd je tedy emulze O/V, kdezto emulze V/O lze tedit

olejem [41, s. 41].
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8 STABILITA EMULZI

Stabilitu emulze lze rozdélit do nékolika skupin. Radi se zde stabilita agregatni,
dale chemicka a biologicka a v neposledni fad¢ také termodynamicka a kineticka stabilita

[24, s. 270].

8.1 Agregatni stabilita

Jelikoz jsou emulze agregatné nestalé soustavy (maji prebytek volné energie na fazové roz-
hrani), je pro zajisténi jeji dostatecné Zivotnosti nutné danou emulzi vhodnym zpisobem
stabilizovat, pricemz zpisob stabilizace zavisi na koncentraci emulze. Agregatni nestalost
emulzi se projevuje samovolnou tvorbou agregati kapek a jejich nasledujici koalescenci,
V meznim ptipadé az destrukci emulze a jejiho rozdéleni na dvé vrstvy, z nichz kazda
odpovidad jedné kapaliné pfitomné v emulzi. Na stdlost emulze ma velky vliv 1 to,
zda je emulze v klidu, ¢i vystavena otfesim, odstfed’ovani, zménam teploty, nebo jinym
vliviim vedoucim k jejimu zaniku, neboli separaci na makroskopické faze. Agregatni sta-
lost emulze je obvykle charakterizovana rychlosti rozdéleni emulze na vrstvy, popt. dobou
zivotnosti jednotlivych kapek ve vzdjemném kontaktu s fAzovym rozhranim a nejvétsi vliv

na ni méa povaha emulgatoru a jeho obsah v soustavé [1, s. 173], [7, s. 295, 296], [42, s. 2].

8.2 Termodynamicka a kineticka stabilita

Termodynamickd stabilita udava, zda dany proces, tedy rozpad emulze, probéhne ¢i ne.
Narozdil od stability kinetické, kterd udava rychlost, za jakou k rozpadu dané emulze do-
jde. V praxi je zvlasté dilezita kineticka stabilita, ktera umoziuje urcit dobu, po kterou

si dana emulze zachovava zadouci vlastnosti [24, s. 272].

8.3 Chemicka a biologicka stabilita

Existuje mnoho chemickych a biochemickych reakci, které mohou mit negativni dopad
na kvalitu emulzi. Do této skupiny jsou fazeny piedevsim oxidace lipida, hydrolyzy biopo-
lymert u emulzi, které obsahuji ptichuté (napf. potravinaiské emulze) a degradace pigmen-
ti u emulzi barvenych. NejCastéjsi zastupce této kategorie, oxidace lipida, vede k rozvoji

nezéadoucich pfichuti, coz je dilezité pfedevsim u potravinaiskych emulzi, a dale pak miize
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dojit az k produkci potencidlné toxickych reakcnich produkti a v nékterych piipadech

1 k podpofte fyzikalni nestability emulzi [24, s. 339].

8.4 Separace na zakladé gravitacnich sil

Kapky pfitomné v emulzi maji rdznou hustotu, coz je dilezity parametr pro separaci
na zaklad¢ gravitacnich sil, nebot” pokud maji kapky dispergované faze nizsi hustotu
nez kapalina, v niZ jsou rozptyleny, dochazi ke vzlinani téchto kapek smérem vzhtru.
V opacném piipad¢, tedy pokud maji kapky dispergované faze hustotu vyssi nez je hustota
disperzni kapaliny, dochdzi k pohybu kapek smérem doli. Jevy probihajici v emulzich
na zaklad€ gravitacnich sil jsou znazornény na Obr. 24. Obecné lze fict, Ze v emulzich

na zaklad¢ ptsobeni gravitacnich sil probiha [24, s. 273]:

e koalescence — spojovani malych kapek v kapky vétsi a zaroven zmenSeni plochy
fazového rozhrani. Vznikajici kapky pak nésledné¢ sedimentuji, coz probiha predevsim
v koncentrovanych emulzich, kde je koalescence hlavnim faktorem urcujicim dobu

zivotnosti dané emulze [1, s. 173];

o flokulace — ta mize byt slaba a reverzibilni, ale i silna a nevratna. Principem flokulace
je sluc¢ovani jednotlivych ¢astic rozptylenych v emulzi do vétsich celkt, kdy jednotlivé
kapky neztraci sviij individudlni charakter. K této situaci dochdzi v ptipadée,

7e energeticka bariéra je mala, popt. chybi uplné [43, s. 314], [38, s. 150];

e krémovani — jednd se o reverzibilni proces, ve kterém dochazi vlivem gravitace,
popt. za pomoci pouziti odstfedivky, k pohybu kapek dispergované kapaliny smérem
vzhtru.

V horni ¢asti systému dojde k vytvoreni koncentrované vrstvy dispergované faze,
pficemz velikost kapek zlstava stejnd. Ke krémovéani dochazi, pokud je hustota
dispergované faze dané¢ emulze mens$i, nez je hustota faze disperzni. Za pouziti
opatrného michdni se v emulzi mize dosdhnout obnovy plivodniho rovnomérného

rozlozeni kapek [8, s. 240], [44, s. 13];

e sedimentace — schopnost sedimentovat ma disperzni faze emulze, ale pouze v pfipade,
ze se nejednd o vysoce koncentrované, ¢i gelovité emulze, u nichz z divodu tésného
ulozeni c¢astic sedimentace neni mozna. Sedimentace zavisi na poméru hustot obou

pfitomnych kapalin, pfiCemz hustota dispergované faze emulze musi pievySovat
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hustotu disperzniho prostfedi. Pfi tomto dé&ji dochazi k sedimentaci kapek

dispergované faze emulze smérem dolu [1, s. 175], [8, s. 240];

e Ostwaldovo zrani — dochazi ke zvétSeni priméru pfitomnych Castic, kdy soucastné
dochazi ke snizovani jejich poctu, coz je zpisobeno difuzi dispergované faze skrz fazi

kontinualni [44, s. 13], [43, s. 608], [45, s. 111].
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Obr. 24. Separace castic na zakladeé gravitacnich sil [36, s. 2]

8.5 Stabilizace emulze

Emulze je moZno stabilizovat jak za pomoci pouziti vhodného emulgatoru, tak i za pomoci
stabilizace elektrickou dvojvrstvou. Stabilizaci elektrickou dvojvrstvou je mozno uplatnit
pouze ve ziedénych emulzich, kde elektrickd dvojvrstva vzniké v disledku rizné rozpust-
nosti kationtl (vice rozpustné ve vodné fazi) a aniontl (vice rozpustné v olejové fazi)
ve vodné a olejové fazi. Pokud v systému nejsou pfitomny elektrolyty, miiZze dojit ke vniku
elektrické dvojvrstvy duasledkem adsorpce hydroxoniovych nebo hydroxidovych iont
z vody na fazovém rozhrani. Odpudivé sily mezi kapkami pak brani nasledné koalescenci
tim vice, ¢im je elektricka dvojvrstva silngjsi a také ¢im je naboj kapky vétsi, pficemz
se zvysujici se koncentraci elektrolytu naboj kapky roste, kdezto Sitka dvojvrstvy klesa.
Elektricka dvojvrstva neni schopna sama v dostate¢né mite stabilizovat koncentrovanou

emulzi, coz je déno tim, ze potencidlni spad mezi obémi fdzemi probiha na obou strandch
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fazového rozhrani, ale jako C potencial se mtize uplatnit jen jeho ¢ast na vnéjsi stran€ roz-
hrani. Ke stabilizaci dané emulze je pak proto nutno vyuzit ptidavku emulgatoru

[1,s. 173], [8, s. 241].

8.5.1 Nejdiilezitéjsi ¢initelé rozhodujici o stabilizaci emulzi

Mezi hlavni Cinitele, ktetfi rozhoduji o stabilizaci emulzi, se fadi pfedev§im schopnost tvor-
by emulgatorového filmu kolem jednotlivych kapek, snizeni mezifazového napéti, vliv

elektrického ndboje kapek a také viskozitu disperzniho prosttedi [8, s. 241].

1) Tvorba emulgatorového filmu kolem jednotlivych kapek — v koncentrovanéjsich
emulzich je jiz nutno Zivotnost emulzi zajistit napt. pfiddnim vhodné dalsi slozky
(emulgatoru), jehoz tkolem je na povrchu kapek vytvofit adsorpéni film takovych
mechanickych vlastnosti, které by pfi tepelné nebo sedimentaéni srdzce dvou kapek
zabranily jejich nasledné koalescenci. Je tedy nutné, aby dochazelo k hromadéni
pouzitého emulgatoru na rozhrani dvou fazi, kde by mél vytvaret soudrzny a elasticky
film, ktery by vSak nejevil adhezi k filmim vytvofenym okolo jinych kapek,
¢imz stabilizacni G¢inek vytvofeného filmu dale roste. Z tohoto divodu
jsou jako emulgatory vhodné latky schopné gelace, ¢i asociace ve velké micely vazané

ve filmu dostatecné silnymi mezimolekularnimi silami [1, s. 174], [8, s. 241];

2) Snizeni mezifazového napéti — snizenim mezifazového napéti mezi piitomnymi
kapalinami za pouziti emulgatorQ, jakoZto latek hromadicich se na rozhrani fazi,

se docili zvySeni stalosti vznikajici disperzni soustavy [8, s. 242];

3) Vliv elektrického naboje kapek — faktor vlivu elektrického naboje kapek
JiZ pfi stabilizaci nehraje tak podstatnou roli. Da se ale fici, Ze s rostoucim nabojem

kapek vzrasta i stalost dané emulze [8, s. 242];

4) Viskozita disperzniho prostiedi — stejné jako ptedchozi faktor i tento se uplatiiuje
pfi stabilizaci jiz v men$i mife, kdy se da fict, Ze s rostouci viskozitou disperzniho

prostiedi vzrista 1 stdlost emulze [8, s. 242].

Pokud se zméni podminky, za kterych je stabilizovan urcity typ emulze tak, aby se vytvori-
ly vhodné ptredpoklady pro stabilizaci emulze opacného typu, miize dojit k obraceni,
tzv. inverzi fazi, neboli pfeméné typu emulze. Pfi¢inou tohoto jevu mohou byt zmény fyzi-

kalni, které vedou k dostatecné zmeéné v pomeéru rozpustnosti emulgatoru v obou fazich,
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popt. chemické, jejichz principem je zména emulgdtoru na stabilizator opacného
typu emulze. Prvnim impulzem pro vyvolani téchto zmén je obvykle zména teploty
nebo koncentrace emulgatoru, popt. piidavek elektrolytu. Tento jev je vratny, a to prede-

v§im pokud je zpuisoben zménami fyzikalniho charakteru [1, s. 175, 176], [8, s. 245].
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9 DEEMULGACE

N¢é vzdy je vznik emulzi vitanym jevem, a proto je nckdy nutno je i1 rozrazet
(deemulgovat), neboli oddé¢lovat jednu fazi od faze druhé. Pro rozrazeni emulzi existuje
nékolik metod, jejichz vybér zavisi na konkrétni emulzi, kdy obecné plati, Ze emulze kon-
centrované se rozrusSuji Iépe, a proto u méné¢ koncentrovanych emulzi se velmi casto
pfed vlastnim rozrdzenim jeji koncentrace zvysuje ptidavkem disperzniho podilu pfi ne-
zménéné koncentraci pouzitého emulgéitoru za soucasného promichévani a protfepavani

[1,s.176], [8, s. 245], [40, s. 29].

9.1 Metody pouZivané pro rozrazZeni emulzi

Pro rozrazeni emulzi je mozno pouzit metody mechanické, chemické, termické, nebo elek-

trické [1, s. 176].

a) Mechanické metody — pii pouziti mechanickych metod miZze mit nevhodna volba
podminek za nasledek spiSe stabilizaci emulze, misto jejiho rozraZzeni. Mezi metody
mechanického rozrdzeni emulzi se zafazuje odstfed’ovani, vibrace, Slehani
a pro zfedéné emulze filtrace materidlem, jeZ je smacen pouze disperznim prostiedim

(napf. uhli¢itan vapenaty pro emulzi O/V) [1, s. 176], [8, s. 245].

b) Chemické metody — emulze stabilizované za pouziti emulgatoru lze rozrusit
pfidavkem emulgatoru podporujiciho vznik emulze opaéného typu (dilezité je pridani
pfesného mnozstvi, aby nedoslo k inverzi fazi), pfidavkem povrchové aktivni latky,
ktera je schopna vytésnit emulgator z fazového rozhrani, ale zaroven nesmi
byt schopna stabilizace emulze, nebo vysolenim pouzitého emulgéatoru, kdy dochézi
ke sniZeni jeho rozpustnosti pfidavkem velkého mmnoZstvi elektrolytu [1, s. 176],

[7,s.301], [8, s. 245].

¢) Termické metody — nejpouzivangjsi termickou metodou je rozrazeni emulzi za pomoci
vysoké teploty pouzité pod tlakem, nebo vyjimecné téz naopak za pomoci
vymrazovani. V n¢kterych pifipadech mize mit za nasledek rozrazeni emulze
1 destilovani, coz je jiz ale kombinace metody termické s mechanickou [1, s. 176],

[8, s. 245].
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d) Elektrické rozrazeni — emulze typu O/V byvaji rozraZeny stejnosmérnym napé&tim
(200 — 600 V), kdy dochazi k odd¢leni dispergovanych kapek od vodné faze za pomoci
elektroforézy. Za pomoci stiidavého napéti (> 11000 V) pak dochéazi k rozrazeni
emulze typu V/O, kdy zmény sméru elektrického pole vyvolaji prudké srazky kapek,
pii kterych dochézi k rozruSeni filmu vytvofeného emulgatorem a nasledné

koalescenci [1, s. 176], [8, s. 245].
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10 VYUZITI EMULZI

Emulze jsou velice rozsifeny, a to jak v ptirodnim, tak i syntetickém stavu. Mezi nejéastéji
se vyskytujici pfirodni emulze se tadi zejména mléko, dale pak napf. rostlinné $tavy.
Mimo v piirodé se vyskytujicich emulzi dochéazi v riznych odvétvich i k vyrob¢ syntetic-
kych emulzi, které jsou vyuzivany napt. jako maziva, margariny, nebo i kosmetické krémy
[7, s. 293]. V praxi se s emulzemi mizeme setkat v riznych prumyslech, a to nejcastéji
v potravinarském pramyslu, ve farmacii, kosmetice, ale 1 napf. v primyslu plastovych,
¢i asfaltovych hmot nebo v zeméd¢lstvi. Avsak existuji i odvétvi, kde jsou emulze nevita-

nym jevem, kde je tomu napf. pfi zpracovani ropy [1, s. 172].

10.1 Potravinaisky primysl

V potravinafstvi jsou emulze vyuzivany nejcastéji ze vSech odvétvi. Kromé ptirodnich
emulzi jako je mléko jsou zde Casto synteticky vyrabény i dalsi emulze. V tomto odvétvi
se uplatiuji jak emulze O/V, tak 1 V/O. Pfikladem casto vyuzivané emulze typu V/O

je napt. maslo. Omacky a majonézy jsou naopak emulzemi typu O/V [4, s. 352].

10.2 Kosmeticky prumysl

V kosmetickych prostiedcich emulze nalézaji také Siroké uplatnéni, a to jak v péci o télo,
plet’, nebo vlasy, tak i v dekorativni kosmetice. Mezi piiklady kosmetickych emulzi typu
O/V se zatazuji télova mléka a ptikladem emulze typu V/O jsou napi. pletové krémy

[11, s. 89].

10.3 Farmaceuticky prumysl
Ve farmacii nejsou emulze tak rozsifené jako v potravinafstvi, ¢i kosmetickych prostied-
cich, avSak 1 zde si emulze nachazi své uplatnéni. Nejcastéji vyuzivanymi emulznimi sys-

témy ve farmaceutickém primyslu jsou pfedev§im masti a krémy [7, s. 293].

10.4 DalSi vyuziti emulzi

Dale se vyuzivaji emulzni systémy jako podlahové Cistice, €i lesStidla, v zeméd¢lstvi
jsou ve form¢ emulznich systémt vyrabény napi. pesticidy. Dale se zde zafazuji emulze

vyuzivané v asfaltovém priimyslu, nebo v primyslech jinych [1, s. 172].
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11 CIL DIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové prace bylo provést literdrni reSersi na téma emulze, zplsoby jejich pii-
pravy a vyuziti. Dale pak zhodnotit moZnosti vyuziti riznych typti homogenizacnich zaii-

zeni pro ptipravu emulzi a ziskané poznatky kriticky zhodnotit.

Cilem diplomové prace je dale nalezeni optimalnich podminek pro emulzni syst¢ém O/V
za pomoci pouziti dvou riznych typi emulgatori a vysokorychlostniho homogenizac¢niho
zafizeni Ultra-turrax. U takto vyrobenych emulzi budou dale sledovany jejich zakladni cha-

rakteristiky, jako je velikost Castic a stabilita.
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II. PRAKTICKA CAST
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12 EXPERIMENTALNI CAST

12.1 Pouzité chemikalie a zarizeni

destilovana voda

n-undekan, p.a., Reachim

Brij 30, Sigma - Aldrich

Brij 92, Sigma - Aldrich

Brij 98, Sigma - Aldrich

imezni cedrovy olej, Merci

ethanol 96%

bézné laboratorni sklo

digitalni vahy, Kern EW

kovovy stojan

Ultra-turrax T-25 homogenizér, IKA (Némecko)
plastové pasteurovy pipety

plastové eppendorfky

plastové zkumavky (15 ml), Biologix
mikroskop Olympus CX41 (Japonsko)
fotoaparat — Olympus (Japonsko)

pocita¢ s programem Quick PHOTO PRO 2.0
podlozni sklicka

kryci sklicka (22 x 22 mm)

Zeta Sizer Nano Series — Nano ZS 90, Malvern

automatickd mikropipeta (5 — 10 pl), Intech, Merci

automatickd mikropipeta (100 — 1000 pl), Intech
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¢ injekcni stiikacka (23 ml), Chirana
o stiikackovy filtr
e chladni¢ka Samsung

o termostat (laboratorni pfistroje Praha)
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13 SLOZENI EMULZI

Vsechny emulze byly typu O/V a byly pfipravovany z olejové faze, kterou vzdy tvoril
n-undekan a faze vodné, ktera byla zastoupena destilovanou vodou. K témto fazim
byly pfidavany piislusné emulgatory (Tab. 4), a to do vodné faze Brij 98 a do faze olejové

Brij 30, popft. Brij 92, v zavislosti na pozadované hodnoté HLB systému.

Tab. 4. Prehled pouzitych emulgadtoru

Druh emulgatoru Hodnota HLB Rozpustnost
Brij 30 9,7 olejova faze
Brij 92 49 olejova faze
Brij 98 15,3 vodna faze

Celkové mnozstvi smési emulgatort tvotilo vzdy 3, ¢i 5 % z emulze, pti HLB hodnotach
9,5; 10; 10,5; 11 a 11,5. Vlastni ptiprava emulzi byla provadéna za pomoci vysokorych-

lostniho homogeniza¢niho zatizeni Ultra-turrax.

13.1 Vypocet jednotlivych sloZzek emulze

Pro vypocet potiebného mnoZzstvi jednotlivych emulgatort v danych emulzich byla pouzita

Rov. 2:
HLB = x;. HLB; + x» HLB; (2)
kde:  x; — hmotnostni zlomek olejové faze;
X, — hmotnostni zlomek vodné faze;
HLB; — hodnota HLB emulgatoru rozpustného v olejové fazi;

HLB, — hodnota HLB emulgatoru rozpustného ve vodné fazi.

13.1.1 Vypocet jednotlivych sloZek emulze

Pro vypocéet mnozstvi jednotlivych slozek pro emulzi typu O/V, poméru 3/97 s HLB hodnotou
systtmu 10,5 ocelkové hmotnosti 30 g, byl jako olejova faze pouzit n-undekan
a jako faze vodna destilovana voda. Do olejové faze byl pfidan emulgator Brij 30 s HLB = 9,7

a do vodné faze Brij 98 s HLB = 15,3. Pozadovand HLB hodnota systému byla 10,5.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

o1

Piiklad vypoctu mnozstvi emulgatora v emulzi:

/P 100 hm. % .......... 30g
3 hm. % Xg T

x =(30-3)/100
x=0,9 g (emulgétori)

Ptiklad vypoctu hmotnosti jednotlivych fazi:

30-0,9=29,1g

x =(29,1-1)/100
x=0,291 ¢

Olejova faze (undekan): 3-0,291=0,873 g

Vodna faze (destilovana voda): 97-0,291= 28,227 ¢

Ptiklad vypoctu hmotnosti jednotlivych emulgatori:

HLB =X, -HLB, +x, -HLB,

10,5:ﬂ.917+w
m m

S S

10,5:ﬂ.9,7+w
0,9 0,9

9,45=9,7m, +13,77-15,3m,
5,6m, = 4,32
m, =0,7714g (Brij 30)

-15,3

-15,3

m, = (ms - ml)
m, = (0,9-0,7714)
m, =0,1286g (Brij 98)

kde: mj; — hmotnost emulgatoru rozpustného v olejové fazi v g (Brij 30);
m; — hmotnost emulgatoru rozpustného v olejové fazi v g (Brij 98);

ms— celkova hmotnost emulgatort v emulzi (g).
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13.2 Priprava emulzi

Jednotlivé slozky emulzi (Tab. 5 — 14) byly vzdy s ptesnosti na 0,001 g postupné navazeny
za pomoci laboratornich vah do 150 ml kadinky. Déle byla tato smés pfevedena do sklen¢-
né zkumavky, ktera byla nasledné ptipevnéna do kovové uchytky k homogeniza¢nimu zafi-
zeni Ultra-turrax. Samotna homogenizace byla provadéna po dobu 20 minut pii rychlosti
13 400 ot./min. a laboratorni teplot¢ (25 ©°C). V pribéhu vlastni homogenizace
byly v 1., 5. a 20. minuté odebirany vzorky plastovymi paseurovymi pipetami do plasto-
vych 1 ml eppendorfovych zkumavek. Tyto vzorky pak byly pouzity k naslednému méteni
velikosti ¢astic na pfistroji Zeta Sizer. Takto vyrobené emulze byly rozdéleny do tii plasto-
vych zkumavek. Prvni zkumavka byla nasledn¢ umisténa do chladnicky, kde byla sklado-
vana pii 4 °C, druha zkumavka byla vlozena do termostatu, ktery byl nastaven na 37 ° C,

a posledni zkumavka byla ponechéna pfi laboratorni teploté 25 °C.

Tab. 5. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 3 % emulgatori a HLB = 9,5

Obsah emul- | Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

gatort [%] o jové faze [g] vodné faze [g] | Brij 92 [g] Brij 98 [g]
3/97 0,873 28,227 0,5019 0,3981
5/95 1,455 27,645 0,5019 0,3981
10/90 2,910 26,190 0,5019 0,3981

3 15/85 4,365 24,735 0,5019 0,3981
20/80 5,820 23,280 0,5019 0,3981
25175 7,275 21,825 0,5019 0,3981
30/70 8,730 20,370 0,5019 0,3981
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Tab. 6. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 3 % emulgatoru a HLB = 10

Obsah emul- | Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

gatort [%] o jové faze [g] vodné faze [g] | Brij 92 [g] Brij 98 [g]
3/97 0,873 28,227 0,4587 0,4413
5/95 1,455 27,645 0,4587 0,4413
10/90 2,910 26,190 0,4587 0,4413

3 15/85 4,365 24,735 0,4587 0,4413
20/80 5,820 23,280 0,4587 0,4413
25/75 7,275 21,825 0,4587 0,4413
30/70 8,730 20,370 0,4587 0,4413

Tab. 7. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 3 % emulgatorii a HLB = 10,5

Obsah Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

emulgatort | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij 92 [g] | Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,873 28,227 0,7714 0,1286
5/95 1,455 27,645 0,7714 0,1286
10/90 2,910 26,190 0,7714 0,1286

3 15/85 4,365 24,735 0,7714 0,1286
20/80 5,820 23,280 0,7714 0,1286
25/75 7,275 21,825 0,7714 0,1286
30/70 8,730 20,370 0,7714 0,1286
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Tab. 8. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 3 % emulgatorii a HLB = 11

Obsah Pom¢r Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost | Hmotnost

emulgatora | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij92[g] | Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,873 28,227 0,6911 0,2089
5/95 1,455 27,645 0,6911 0,2089
10/90 2,910 26,190 0,6911 0,2089

3 15/85 4,365 24,735 0,6911 0,2089
20/80 5,820 23,280 0,6911 0,2089
25/75 7,275 21,825 0,6911 0,2089
30/70 8,730 20,370 0,6911 0,2089

Tab. 9. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 3 % emulgdtoriia HLB = 11,5

Obsah Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost | Hmotnost

emulgatora | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij 92 [g] Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,873 28,227 0,6107 0,2893
5/95 1,455 27,645 0,6107 0,2893
10/90 2,910 26,190 0,6107 0,2893

3 15/85 4,365 24,735 0,6107 0,2893
20/80 5,820 23,280 0,6107 0,2893
25/75 7,275 21,825 0,6107 0,2893
30/70 8,730 20,370 0,6107 0,2893
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Tab. 10. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 5 % emulgdtorii a HLB = 9,5

Obsah Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

emulgatora | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij92[g] | Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,855 27,645 0,8365 0,6635
5/95 1,425 27,075 0,8365 0,6635
10/90 2,850 25,650 0,8365 0,6635

5 15/85 4,275 24,225 0,8365 0,6635
20/80 5,700 22,800 0,8365 0,6635
25/75 7,125 21,375 0,8365 0,6635
30/70 8,550 19,950 0,8365 0,6635

Tab. 11. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze S 5 % emulgatorii a HLB = 10

Obsah Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

emulgatort | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij92[g] | Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,855 27,645 0,7644 0,7356
5/95 1,425 27,075 0,7644 0,7356
10/90 2,850 25,650 0,7644 0,7356

5 15/85 4,275 24,225 0,7644 0,7356
20/80 5,700 22,800 0,7644 0,7356
25/75 7,125 21,375 0,7644 0,7356
30/70 8,550 19,950 0,7644 0,7356
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Tab. 12. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 5 % emulgdtorii a HLB = 10,5

Obsah Pom¢r Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost | Hmotnost

emulgatora | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij92[g] | Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,855 27,645 1,2857 0,2143
5/95 1,425 27,075 1,2857 0,2143
10/90 2,850 25,650 1,2857 0,2143

5 15/85 4,275 24,225 1,2857 0,2143
20/80 5,700 22,800 1,2857 0,2143
25/75 7,125 21,375 1,2857 0,2143
30/70 8,550 19,950 1,2857 0,2143

Tab. 13. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 5 % emulgdtorii a HLB = 11

Obsah emul- | Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

gatort [%] o jové faze [g] vodné faze [g] | Brij 92 [g] Brij 98 [g]
3/97 0,855 27,645 1,1518 0,3482
5/95 1,425 27,075 1,1518 0,3482
10/90 2,850 25,650 1,1518 0,3482

5 15/85 4,275 24,225 1,1518 0,3482
20/80 5,700 22,800 1,1518 0,3482
25/75 7,125 21,375 1,1518 0,3482
30/70 8,550 19,950 1,1518 0,3482
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Tab. 14. Hmotnosti jednotlivych slozek emulze s 5 % emulgdtorii a HLB = 11,5

Obsah Pomér Hmotnost ole- | Hmotnost Hmotnost Hmotnost

emulgatora | O/V jové faze [g] vodné faze [g] | Brij92 [g] | Brij 98 [g]

[%]
3/97 0,855 27,645 1,0179 0,4821
5/95 1,425 27,075 1,0179 0,4821
10/90 2,850 25,650 1,0179 0,4821

5 15/85 4,275 24,225 1,0179 0,4821
20/80 5,700 22,800 1,0179 0,4821
25/75 7,125 21,375 1,0179 0,4821
30/70 8,550 19,950 1,0179 0,4821

13.3 Stabilita pfipravenych emulzi

Stabilita vyrobenych emulzi byla sledovana jak vizudlné, tak i za pomoci mikroskopu

a méfeni velikosti ¢astic.

13.3.1 Vizualni pozorovani

Vizuélni pozorovani bylo provadéno ihned po ptipravé jednotlivych emulzi a dale pak
1,2,3,4.(6.), 7.(8.), 9. (10.), 11. (13.), 14. (15.), 16. (17.), 18. (20) a 21. (22.) den,
a nasledné pak jednou tydné az do 65. dne od pfipravy emulzi. Pfi vizudlnim pozorovani

byla sledovana ptfedevsim stabilita dané emulze a jeji celkovy vzhled.

13.3.2 Meéreni velikosti ¢astic

Pro méfeni velikosti ¢astic byl vyuzit pfistroj Zeta Sizer. Tato metoda méfeni je zaloZena
na rozptylu svétla. Méteni velikosti Castic bylo provadéno jak u vzorkid odebranych
v 1., 5., a 20. minuté pfipravy emulzi, tak i u vzork uchovavanych pfi riiznych teplotnich

podminkach.
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Jesté pred zapocCetim méieni velikosti ¢astic jednotlivych emulzi na pfistroji Zeta Sizer
byly prométeny rizné koncentrace emulze a z vysledkli méfeni timto pfistrojem bylo na-

sledn€ vybrano fedéni 1000 pl filtrované destilované vody na 5 pl vzorku emulze.

Pro samotné méfeni byly pouzity Cisté standardni polystyrenové kyvety, do nichz byl napi-
petovan 1 ml filtrované destilované vody a 5 pl dané emulze. Z diivodu uchovani teplotni
stability daného vzorku byla polystyrenovd kyveta zakryta vickem, a nasledné
byla ptfed vloZenim do pfistroje jesté ocisténa za pomoci ubrousku, a to z divodu odstrané-
ni vlhkosti ¢i ptipadnych necistot ulpélych na kyveté, které by mohly mit za nasledek chyby
v daném méfeni. Déle byl vzorek emulze pomoci programu automaticky prométen a vy-

sledna data velikosti ¢astic zaznamenana.

13.3.3 Mikroskopovani

K mikroskopickému sledovani emulzi byl pouzit mikroskop OLYMPUS CX41, na n¢hoz
byl pfipojen fotoaparat Olympus a také pocitac s programem Quick PHOTO PRO 2.0.

Mikroskopie byla provadéna ve stejnych Casovych intervalech jako vizualni pozorovani.
Samotnému mikroskopovani pfedchazela piiprava vzorki, kdy bylo odebrano malé mnoz-
stvi emulze za pomoci pasteurovy pipety na podlozni sklicko a néasledné ptekryto sklickem
krycim, na néjZ bylo naneseno potfebné mnozstvi imerzniho oleje. Takto pfipraveny vzo-
rek byl vlozen pod mikroskop a za pomoci imerzniho objektivu (zvéteni 10 x 100 a clona
Ph 3) byl vzorek pozorovan. Byla sledovéna pfedevSim velikost danych molekul emulzi,
které byly méteny za pomoci programu Quick PHOTO PRO 2.0 a nésledné zaznamenava-
ny, a dale pak pfitomnost ¢i absence Brownova pohybu. Z mikroskopovani byly pofizova-

ny fotografické zdznamy za pomoci fotoaparatu pripojeného na mikroskop.
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14 VYSLEDKY A DISKUZE

Na zaklad¢ predeslych zkuSenosti byly vSechny emulze vyrabény pomoci systému dvou
emulgatort, neboli metodou tzv. studené¢ emulzifikace, a to za pomoci vysokorychlostniho
homogeniza¢niho zafizeni Ultra-turrax. Jednotlivé emulze typu O/V byly pfipravovany
Vv celkovém mnozstvi 30 g, kdy jako olejova faze byl pouzit n-undekan a fazi vodnou tvofi-
la destilovana voda (viz. vySe). Hydrofilné-lipofilni hodnoty sytému byly zvoleny na hod-
notu 9,5; 10, 10,5; 11 a 11,5, a poméry olejové a vodné faze na 3/97, 5/95, 10/90, 15/85,
20/80, 25/75 a 30/70. Jak jiz bylo zminéno vySe, systém dvou emulgatord byl tvofen vzdy
dvéma emulgatory v zadanych procentech, tj. emulgatory v emulzich tvotily 3, popi. 5 %
daného systému. Jako emulgatory byly pouzity Brij 98, Brij 92, popt. Brij 30 pro ziskani
niz§itho HLB systému. Emulze byly pfipravovany na vysokorychlostnim homogenizacnim
zatizeni Ultra-turrax pii 13 400 ot./min. po dobu 20 minut, kdy v prub&hu homogenizace
byly odebirany vzorky emulzi k naslednému méfeni velikosti ¢astic na pfistroji Zeta Sizer.
Vyrobené emulze byly nasledné uchovavany pti riznych teplotnich podminkach a vizualné,

1 mikroskopicky sledovany, a také u nich byly méfeny velikosti ¢astic.

14.1 Vliv HLB hodnoty systému na stabilitu emulzi

Stabilita emulzi je z&visla na mnoha parametrech, jako jsou napf. procentudlni zastoupeni
emulgatort v dané emulzi, rychlost homogenizace, teplota skladovani, ale také HLB hod-
nota systému. Diky zavislosti stability emulze na HLB hodnoté systému byla tato hodnota
ménéna v rozmezi 9,5 - 11,5. Vyrobené emulze byly skladovany pii riznych teplotach,
a to jak teploté laboratorni (25 °C), tak i teploté nizsi (4 °C) a vyssi (37 °C). Jako nej-
vhodnéjsi HLB hodnoty pro vyrobu emulzi byly hodnoty HLB 10,5 a 11, kdy emulze
byly déle stabilni neZ emulze se stejnym pomérem emulgatorti, které byly pfipravovany

1 uchovavany za stejnych podminek, jak uvadi Tab. 15 a 16.
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Tab. 15. Porovnani stability emulzi s pomérem OIN = 3/97 a 3 % emulgatori a riizném

HLB systéemu
Obsah HLB hodnota | Pomér O/V | Teplota Stabilita
emulgatort [%] | systému skladovani [°C] | emulze [den]
9,5 3/97 4 29
3/97 25 50
3/97 37 43
10 3/97 4 36
3/97 25 43
3/97 37 43
10,5 3/97 4 58
3 3/97 25 23
3/97 37 1
11 3/97 4 22
3/97 25 64
3/97 37 64
11,5 3/97 4 8
3/97 25 3
3/97 37 22
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Tab. 16. Porovnani stability emulzi s pomérem OIN = 5/95 a 3 % emulgdtorii a riizném

HLB systéemu
Obsah HLB hodnota | Pomér O/V | Teplota Stabilita
emulgatort [%] | systému skladovani [°C] | emulze [den]
9,5 5/95 4 15
5/95 25 1
5/95 37 50
10 5/95 4 -
5/95 25 2
5/95 37 43
10,5 5/95 4 58
3 5/95 25 65
5/95 37 1
11 5/95 4 21
5/95 25 58
5/95 37 58
11,5 5/95 4 3
5/95 25 3
5/95 37 36

Pozn. Hodnoceni stability emulze: (-) — emulze nebyla stabilni

14.2 Vliv procentniho zastoupeni emulgatori na stabilitu emulzi

Dal8im parametrem majicim vliv na stabilitu emulzi je procentni zastoupeni danych emul-

gatori v emulzich. Proto byly pfipravovany jak emulze s 3% obsahem emulgatort

V systému, tak i s jejich 5% obsahem, a to pfi jinak stejnych podminkach vyroby i nasled-

ném skladovani. Ackoli bylo o¢ekavano, ze vétsi mnozstvi pritomného emulgatoru v emul-

zi by mélo mit za nésledek vznik stabilnéjSich systémi, ve skuteCnosti se tato hypotéza
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nepotvrdila. Jak je patrné z Tab. 17, ve vétSiné ptipadd byly emulze stabilnéjsi pii 3% ob-
sahu emulgatori. Emulze s 5% obsahem emulgatorti se podstatné rychleji rozpadaly,
nez stejné emulze s niz§im obsahem emulgatori, avSak nebylo tomu u 100 % ptipadi

(viz. Tab. 18).

Tab. 17. Porovnani stability emulzi s pomérem OIN = 3/97 a 3 %, popr. 5 % emulga-

torti a rizném HLB systému

HLB Pomér | Teplota Stabilita emulze [den]
hodnota | O/V skladovani 3 % emulgatort v |5 % emulgatori v
systemu [°Cl systému systému
9,5 3/97 4 29 -
3/97 25 50 -
3/97 37 43 37
10 3/97 4 36 -
3/97 25 43 36
3/97 37 43 -
10,5 3/97 4 58 2
3/97 25 23 4
3/97 37 1 0
11 3/97 4 22 0
3/97 25 64 0
3/97 37 64 0
11,5 3/97 4 8 0
3/97 25 3 0
3/97 37 22 0

Pozn. Hodnoceni stability emulze: (-) — emulze nebyla stabilni
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Tab. 18. Porovndani stability emulzi s pomérem OIN = 5/95 s 3 %, popr. 5 % emulgd-

toru a ruzném HLB systému

HLB  hodnota | Pomér | Teplota Stabilita emulze [den]
systemu OV skladovani 3 % emulgatord v | 5 % emulgatora v
[°C] systéemu systéemu
9,5 5/95 4 15 18
5/95 25 1 37
5/95 37 50 37
10 5/95 4 - 17
5/95 25 2 36
5/95 37 43 36
10,5 5/95 4 58 0
5/95 25 65 0
5/95 37 1 0
11 5/95 4 21 30
5/95 25 58 2
5/95 37 58 4
11,5 5/95 4 3 3
5/95 25 3 10
5/95 37 36 3

Pozn. Hodnoceni stability emulze: (-) — emulze nebyla stabilni

14.3 Vliv poméru O/V na stabilitu emulzi

Pomér olejové a vodné faze emulze je parametr, kterym taktéz dochazi k ovlivnéni stability
piipravenych emulzi, a proto byly pifipraveny emulze s poméry O/V = 3/97, 5/95, 10/90,
15/85, 20/80, 25/75 a 30/70, u kterych byla nésledn¢ sledovéana stabilita. Z vysledkil
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bylo zjisténo, Ze nejstabilnéjsi byly emulze s poméry O/V = 3/97 a 5/95 a nejméné stabilni
byly poméry O/V = 20/80, 25/75 a 30/70.

14.4 Vliv teploty na stabilitu a velikost ¢astic emulzi

Teplota je jeden =z dalSich parametrd, ktery ovliviiuje stabilitu emulzi nejvice,
a proto byly vSechny vyrobené emulze vystaveny riznym teplotnim zatézim a byla sledo-

vana jejich stabilita. Emulze byly uchovavany pfi teploté 25, 4 a 37 °C.

14.5 Vizualni pozorovani emulzi

Vizualni pozorovani probihalo vzdy tak, ze pripravené emulze byly pozorovany
ihned a pak dale 1., 2., 3., 4. (6.), 7. (8.), 9. (10.), 11. (13.), 14. (15.), 16. (17.), 18. (20)
a 21. (22) den po jejich ptipravé. Byl sledovan predevsim zdkal emulzi, pocet fazi

a dale pak pfitomnost shluki ¢i krémovani, které poukazovaly na rozpad emulze.

Vizualnim hodnocenim bylo zjisténo, Ze nejstabilngjsi byly emulze, které byly skladovany
pti teploté 25 °C, tedy laboratorni teploté€, s 3 % emulgatorii, HLB hodnot¢ systému 10,5,
popt. 11 a pomérem olejové a vodné faze 3/97, popt. 5/95. Nejstabilngj§i emulze,
tedy emulze, které byly stabilni po celou dobu pozorovani, jsou zaznamendny

v Tab. 19 a 20.
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Tab. 19. Prehled nejstabilnéjsich emulzi s 3 % obsahem emulgatoru a riznym

HLB systéemu
Obsah HLB hodnota | Pomér Teplota Stabilita
emulgatort [%] | systému o skladovani [°C] | emulze [den]
3 9,5 3/97 25 50
5/95 37 50
10 3/97 25 43
3/97 37 47
5/95 37 43
10,5 5/95 25 65
11 3/97 25 64
3/97 37 64
5/95 25 58
5/95 37 58
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Tab. 20. Prehled nejstabilnejsich emulzi s 5% obsahem emulgdtorii a riiznym HLB

systému
Obsah HLB hodnota | Pomér Teplota Stabilita
emulgatort [%] | systému o skladovani [°C] | emulze [den]
5 9,5 5/95 25 37
5/95 37 37
10/90 4 37
10/90 37 37
10 3/97 25 36
5/95 25 36
5/95 37 36
11 5/95 4
9,5 5/95 25 37
5/95 37 37

Z Tab. 19 a 20 je patrné, Ze mezi emulze, které byly celkové urCeny jako nejdéle stabilni
patfily pfedev§im emulze s 3% obsahem emulgatort, HLB = 10,5 a poméru O/V = 5/95
uchovavané pii 25 °C, jejichz stabilita byla pozorovana 1 65. den a emulze s 3% obsahem
emulgatort, HLB = 11 v poméru O/V = 3/97 skladované pfi teplotach 25 a 37 °C,
které byly stabilni 1 64. den sledovéni. Za zminku stoji také emulze s 3% obsahem emulga-
tort,, HLB = 11 a poméru O/V = 5/95 skladované pfi teplotach 25 a 37 °C, které byly sta-
bilni 1 58. den po jejich ptiprave. Jako nejméné stabilni emulze se ukazaly emulze v pomé-
rech O/V =20/80, 25/75 a 30/70 a pfi pouziti 3 % 1 5 % emulgator v nezavislosti na HLB
hodnoté systému, které se ve vétsiné piipadli nepodafilo ani pfipravit, popt. do jednoho
tydne po jejich ptfipravé doslo k rozpadu. Naopak nejstabilnéjsi byly emulze s poméry
O/V =3/97 a 5/95, jejichz stabilita byla riizna, od n¢kolika dni, po tydny, ¢i dokonce mési-
ce. U vétsiny rozpadlych emulzi bylo mozno pozorovat krémovani, popt. pfitomnost shlu-
kd. V Tab. 21 je zaznamenano vizualni pozorovani emulzi s 3 % emulgatord a HLB hod-

notou systému 10,5 pti poméru O/V = 5/95, kde je nutno vyzdvihnout stabilitu emulze
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s pomérem O/V = 5/95 skladované pii teploté 25 °C, ktera patfila mezi nejdéle stabilni

systémy.

Tab. 21. Vizudlni pozorovani emulze s3 % emulgatoru, HLB = 10,5 a pomérem

O/V =5/95
Den méfeni Pocet fazi v emulzi Zakal emulze Rozpad emulze

4°C [25°C |37°C |4°C |25°C [37°C [4°C |25°C |37°C

0 1 1 1 2 2 2 - - -
1 1 1 1 0 1 1 - - -
2 1 1 1 2 2 2 - - -
3 1 1 1 0 1 1 - - -
7 (6) 1 1 1 2 2 2 - - -
9(8) 1 1 1 0 1 1 - - -
11 (10) 1 1 1 2 2 2 - - -
14 (13) 1 1 1 0 1 1 - - -
16 (15) 1 1 1 2 2 2 - - -
18 (17) 1 1 1 0 1 1 - - -
21 (20) 1 1 1 2 2 2 - - -
23 (22) 2 1 2 1 1 0 - - -
30 (29) 1 1 2 1 1 0 K - -
37 (36) 2 1 2 1 1 0 - - -
44 (43) 2 1 2 1 1 0 - - -
51 (50) 1 1 1 0 0 0 K - K
58 (57) 1 1 2 0 1 0 - - -
65 (64) 2 1 2 1 1 0 - - -

Pozn. Hodnoceni zakalu emulze: (0) — ¢ira emulze, (1) — emulze mirné zakalena, (2) — mlé¢né zbarvena emulze, (3) — bila emulze

Hodnoceni rozpadu emulze: (K) — krémovani, (-) — zadny viditelny rozpad emulze
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Naopak v Tab. 22 lze vidét Spatna stabilita emulze s 3 % obsahem emulgatori a HLB hodno-
tou 10,5 s pomérem O/V = 20/80, kterou stejn¢ jako vétSina emulzi s poméry O/V = 20/80,
25/75 a 30/70 nebylo mozno ani pfipravit.

Tab. 22. Vizudlni pozorovani emulze s 3 % emulgatori, HLB = 10,5 a pomérem O/V = 20/80

Den méfeni Pocet fazi v emulzi Zakal emulze Rozpad emulze
4°C |25°C |37°C [4°C |25°C [37°C |4°C |25°C |37°C

0 2 2 2 3 3 3 - - -
1 2 2 2 3 3 3 - - -
2 2 2 2 2 3 2 - - -
3 2 3 2 2 2 3 - - -
7 (6) 2 2 2 2 2 3 - - -
9(8) 3 2 2 1 2 3 - - -
11 (10) 3 3 2 2 2 2 - - -
14 (13) 3 2 2 2 2 2 - - -
16 (15) 2 2 3 2 2 2 - - -
18 (17) 2 2 2 2 3 2 - - -
21 (20) 2 2 2 2 2 2 - - -
23 (22) 2 2 2 2 2 2 - - -
30 (29) 2 2 2 2 2 2 - - -
37 (36) 2 2 2 2 2 2 - - -
44 (43) 2 3 2 2 2 2 - - -
51 (50) 2 3 2 2 2 2 - - -
58 (57) 2 3 2 2 2 1 - - -
65 (64) 2 2 2 1 2 1 - - -

Pozn. Hodnoceni zakalu emulze: (0) — ¢ira emulze, (1) — emulze mirné zakalena, (2) — mlé¢né zbarvena emulze, (3) — bila emulze

Hodnoceni rozpadu emulze: (K) — krémovani, (-) — zadny viditelny rozpad emulze
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V Tab. 23 a 24 jsou zaznamenany vysledky vizualniho pozorovani emulzi s HLB hodno-
tami stejnymi jako u piedeslych (Tab. 20 a 21), i stejnymi poméry O/V, pouze je zde oproti
pfedchozim rozdil v obsahu emulgatorii, kdy je pfitomno v systému misto 3 % emulgétori
5 %. Z Tab. 23 je patrné, Ze zvySenim obsahu emulgatord, pfi ponechédni stejnych podmi-

nek 1 HLB hodnoté systému nedojde ke zvysSeni stability emulzi, spiSe naopak.

Tab. 23. Vizudlni pozorovani emulze s 5 % emulgatori, HLB = 10,5 a pomérem O/V = 5/95

Den méfeni Pocet fazi v emulzi Zakal emulze Rozpad emulze
4°C |25°C |37°C [4°C [25°C |37°C [4°C [25°C |37°C

0 2 2 2 2 2 2 - - -
1 4 3 4 2 2 1 - - -
2 2 2 4 2 2 1 - - -
3 2 2 2 2 2 1 - - -
7 (6) 1 2 2 0 2 1 S - -
9(8) 1 2 2 0 2 0 S - -
11 (10) 1 2 2 0 2 0 S - -
14 (13) 1 1 1 0 1 0 S K K
16 (15) 2 1 1 0 0 0 S K K
18 (17) 1 2 2 2 2 0 S - -
21 (20) 1 2 2 0 0 0 S - -
23 (22) 1 1 2 0 0 0 S K -
30 (29) 3 2 2 1 2 0 - - -

Pozn. Hodnoceni zékalu emulze: (0) — ¢ird emulze, (1) — emulze mirn¢ zakalend, (2) — mlécné zbarvena emulze, (3) — bila emulze

Hodnoceni rozpadu emulze: (K) — krémovani, (-) — Zadny viditelny rozpad emulze
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Tab. 24. Vizudlni pozorovani emulze s 5 % emulgatori, HLB = 10,5 a pomérem O/V = 20/80

Den méfeni Pocet fazi v emulzi Zakal emulze Rozpad emulze
4°C |25°C |37°C [4°C |25°C [37°C |4°C |25°C |37°C

0 2 2 2 2 2 2 - - -
1 2 2 2 3 3 2 - - -
2 2 2 3 3 2 3 - - -
3 2 1 3 3 2 3 - - -
7 (6) 2 2 2 3 2 2 - - -
9(8) 2 2 3 3 2 2 - - -
11 (10) 2 2 2 3 2 2 - - -
14 (13) 2 2 2 3 2 2 - - -
16 (15) 2 2 2 3 2 2 - - -
18 (17) 2 2 2 3 2 2 K - -
21 (20) 2 4 2 3 2 2 K - S
23 (22) 2 3 2 3 2 2 K - -
30 (29) 2 2 2 3 2 2 K - -

Pozn. Hodnoceni zédkalu emulze: (0) — ¢ird emulze, (1) — emulze mirné zakalend, (2) — mlé¢né zbarvena emulze, (3) — bila emulze

Hodnoceni rozpadu emulze: (K) — krémovani, (-) — Zadny viditelny rozpad emulze

Na rozdil od emulzi s 3 % emulgatort v systému a HLB = 10,5, kdy nebylo moZno pfipra-
vit emulze v pomérech O/V = 20/80, 25/75 a 30/70, u emulzi s 5 % emulgatorti nebyly pii-
praveny emulze v pomérech O/V = 5/95, 15/85, 20/80, 25/75 a 30/70. Emulze s poméry
O/V =3/97 a 10/90 na rozdil od ostatnich emulzi s 5% obsahem emulgatori a HLB = 10,5
se pripravit podaftilo. Jejich stabilita vSak netrvala déle nez jeden tyden. Mezi nejméné sta-
bilni systémy lze zaradit zejména emulzni systémy s HLB hodnotami 11,5, jelikoz u emulzi
s 3% obsahem emulgatorti bylo mozné pfipravit pouze emulze s poméry O/V = 3/97, 5/95

a 10/90, kdy jejich stabilita se pohybovala do 10 dnt od pfipravy a u emulzi s 5% obsahem
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emulgator bylo moZno pfipravit pouze emulzi o poméru O/V = 5/95 a jeji stabilita

vvvvvv

14.6 Mikroskopické pozorovani emulzi

Kromé vizualniho pozorovani bylo ve stanovené dny provadéno také pozorovani mikro-
skopické, a to pomoci mikroskopu Olympus, na ktery byl pfipojen fotoaparat stejné znac-
ky. Diky tomu bylo mozno poftidit fotografické zaznamy sledovanych emulzi. Za pomoci
pocitace s programem Quick PHOTO PRO 2.0, jez byl propojen s mikroskopem a fotoapa-
ratem, bylo mozno nasledné zméfit pribliznou velikost jednotlivych castic emulzi.
U kazdého zkoumaného vzorku byla zméfena pét krat velikost ¢astic, tyto hodnoty byly
zprimérovany a byla vypoctena i smérodatna odchylka. U vzorkd emulzi bylo mozno po-
zorovat jak jeji jednotlivé faze, tak i1 pfitomnost Brownova pohybu a rozpady emulzi

jako je krémovani nebo flokulace.

Na Obr. 25 je ptiklad stabilni emulze s 3 % emulgatord, HLB hodnotou 10,5 a pomérem
O/V = 5/95, ktera byla skladovana pti 25 °C.

Obr. 25. Emulze s3 % emulgatorii,
HLB = 10,5 a pomérem O/V = 5/95, 65. den

po priprave, skladované pri teplote 25 °C

Fotografie dané emulze byla potfizena 65. den po jejim umichéni a byl u ni pozorovan sla-

by Brownliv pohyb. Tab. 25 uvadi jeji hodnoty velikosti ¢astic.
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Tab. 25. Velikosti castic emulze s 3 % emulgadtoriu, HLB = 10,5
a pomerem O/V = 5/95, 65. den po priprave, skladované pri
teplote 25 °C

Cislo méfeni Velikost ¢astic [nm]
1 367
2 251
3 203
4 255
5 290
Stiedni hodnota 273
Smérodatna odchylka 4.4

Na Obr. 26 je znazornéno méfeni velikosti Castic stejné emulze na pfistroji Zeta Sizer,
které stejné¢ jako fotograficky zdznam z mikroskopu nam poukazuje na to, ze v emulzi

byla pfitomna pouze jedna populace velikosti Castic, coz dokazuji také vysledky méfeni

: \
0.1 1 10 100 1001 10000

Size (d.nm}

zaznamenané v Tab. 26.

10

Intensity (Percent)
on

Obr. 26. Velikost castic v emulzi 3 % emulgatoru, HLB = 10,5 a pomérem O/V = 5/95,
65. den po priprave, skladované pri teplote 25 °C
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Tab. 26. Velikost castic v emulzi s 3 % emulgdtori, HLB=10,5 a pomérem
ON = 5/95, 65. den po priprave, skladované pri teploté 25 °C

Populace Velikost ¢astic [nm] Zastoupeni populace [%]

1. 291,1 100

Jak jiz bylo zminéno vySe, mikroskopickym pozorovanim bylo mozno sledovat i rozpady

emulzi (krémovani, flokulace).

Krémovani je jednim znejlépe viditelnych rozpadii emulzi, a to jak pouhym okem,
tak 1 za pomoci mikroskopického pozorovani. Na Obr. 27 je viditelné krémovani,
které bylo odebrano zhorni vrstvy emulze s5 % emulgatord, HLB = 9,5, poméru

O/V =10/90, skladované pfi teploté 25 °C, 12. den po ptipravé.

Obr. 27. Horni vrstva emulze s 5 % emulgdto-
rii, HLB = 9,5 a pomérem O/V = 10/90, 12.

den po priprave, skladované pri teplote 25°C
U této emulze byl rovnéz pozorovan slaby Brownlv pohyb. Namétené velikosti Castic

jsou zaznamenany v Tab. 27.
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Tab. 27. Velikosti castic emulze s5 % emulgatori,
HLB = 9,5 a pomérem O/V = 10/90, 12. den po priprave,
skladované pri teploté 25°C

Cislo méfeni Velikost ¢astic [nm]
1 1356

2 1137

3 1170

4 710

5 1106

Stir‘edni hodnota 1096

Smérodatna odchylka 15,5

Dalsim jevem, ktery bylo mozno mikroskopicky pozorovat byla flokulace, coz je d¢j,
pfi kterém dochazi ke sluovani jednotlivych Castic dané emulze do vétSich celkd,
které byvaji nazyvany floky, nebo také shluky. Flokulaci neni na rozdil od krémovani moz-
no zachytit pouhym okem, ale pfedevS§im za pomoci mikroskopie. Na Obr. 28 Ize vidét
floky u emulze s pomérem O/V = 20/80, a 5 % emulgatord, HLB hodnotou 10,5, 11. den
po ptipravé, skladované pfi teploté 25 °C.

Obr. 28. Emulze s5 % emulgatorii,
HLB = 10,5 a pomérem O/V = 20/80, 11. den

po priprave, skladované pri teploté 25 °C
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Tab. 28 zase uvadi primémé velikosti ¢astic vySe zminéné emulze.

Tab. 28. Velikosti castic emulze s5 % emulgdtori,
HLB = 10,5 a pomerem O/V = 20/80, 11. den po priprave,
skladované pri teplote 25 °C

Cislo méfeni Velikost ¢astic [nm]
1 988

2 740

3 1640

4 1729

5 1208

Stiedni hodnota 1261

Smérodatna odchylka 33,9

14.7 Méreni velikosti ¢astic emulzi pomoci pristroje Zeta Sizer

Jak jiz bylo zminéno vySe, bylo ve stanovenych dnech provadéno u stabilnich emulzi mé-
feni Castic na piistroji Zeta Sizer, diky kterému bylo moZno sledovat, jak se méni velikost

¢astic v zavislosti na ¢ase homogenizace i skladovani.

14.7.1 Zavislost velikosti ¢astic na dobé homogenizace

Pro méteni velikosti ¢astic v zavislosti na dobé homogenizace probihajici za pomoci vyso-
korychlostniho homogenizaéniho zafizeni Ultra-turrax byly v 1., 5. a 20. minutach ptipravy
emulzi odebirany vzorky k naslednému proméfeni na piistroji Zeta Sizer. Na Obr. 29
lze vidét, jak se meénila velikost ¢astic a mnozstvi populaci vyskytujicich se v emulzi
Vv zavislosti na dobé homogenizace u emulze s 3 % emulgatort, pomérem O/V = 5/95

a HLB hodnotou 11.
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———  emulze 5/03 3 % emulzator, HLE 11, 1. min. emulze 595, 3 % emulgatorl, HLB 11, 5. min.
emulze 5/93, 3 % emulgatori, HLB 11, 20. min.

Obr. 29. Méreni castic emulze s 3 % emulgatori, HLB = 11 a pomérem O/V = 5/95

v zadanych c¢asovych intervalech homogenizace

Jak je z Obr. 29 patrné, s rostouci dobou homogenizace kleséa velikost ¢astic dané emulze
a rovnéz dochazi k eliminaci mnozstvi ptfitomnych populaci, tj. z ptivodnich tfi populaci,
které se v emulzi vyskytovaly po 1. minuté homogenizace, doslo ke snizeni poc¢tu populaci
na dvé, pficemz hlavni populace zaujima po 20 min. homogenizace v emulzi necelych

80 % (viz. Tab. 29).

Tab. 29. Mereni velikosti castic emulze s 3 % emulgatori, HLB=11 a pomérem O/V = 5/95 v zadanych

casovych intervalech homogenizace

Doba homogenizace [min]

1 5 20

Populace | Velikost | Zastoupeni | Populace | Velikost | Zastoupeni | Populace | Velikost | Zastoupeni

C. ¢astic populace | ¢. Castic populace | ¢. ¢astic populace
[nm] [%] [nm] [%] [nm] [%]

1 279,1 | 88,0 1 209,6 |79 1 72,5 76,3

2 44,6 8,9 2 46,59 21,9 2 358,4 23,7

3 4929 3,1 3 - - 3 - -
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14.7.2 Zavislost velikosti ¢astic na ¢ase pri riznych teplotach skladovani

Na stabilitu emulzi a rovnéz i velikost ¢astic ma vyznamny vliv i teplota skladovani,
a proto byly emulze podrobeny riiznym teplotnim podminkam a byla sledovana jejich stabi-
lita a velikost castic. Na Obr. 30 lze vidét emulzi s 3% obsahem emulgatort, v poméru

O/V = 5/95, s HLB hodnotou 11, 21. den po pfipravé, skladovanou v riznych teplotnich

rezimech.
15
A
0

0.1 1 1 100 1000 10000

Size (d.nm}
emulze 5/93, 3 % emulgatom, HLE 11, 37 °C, 21. den emulze 5/83, 3 %% emulgatorh, HLE 11,4 °C, 21. den
emulze 3/93, 3 % emulgatoriy, HLB 11, 23 °C, 21. den

Obr. 30. Méreni castic emulze s 3 % emulgatoru, HLB = 11 a pomérem O/V = 5/95
skladovanych pri riiznych teplotach, 21. den po pripravé

Z Obr. 30 je patrné, ze emulze skladovana pti teploté 37 °C obsahovala dvé populace veli-
kosti ¢astic, kdy hlavni populace zaujimala témét 99 % a zaroven obsahovala ¢astice nej-
vétsich rozmért, oproti tomu emulze skladovana pfi teploté 4 °C obsahovala ¢astice mensi
a pouze jednu populaci. U emulze skladované pii 25 °C lze vidét pritomnost tfi populaci

velikosti ¢astic, avSak s nejmensimi Casticemi (viz. Tab. 30).



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 78

Tab. 30. Méreni castic emulze s 3 % emulgadtori, HLB = 11 a pomerem O/V = 5/95 skladovanych pri
riiznych teplotach, 21. den po priprave

Teplota skladovani emulze

4°C 25 °C 37°C

Populace | Velikost | Zastoupeni | Populace | Velikost | Zastoupeni | Populace | Velikost | Zastoupeni

¢. Castic populace | ¢. Castic populace | ¢. Castic populace
[nm] [%] [nm] [%] [nm] [%]

1 4450 | 100 1 34,3 61,9 1 86,37 | 98,7

2 - - 2 198,4 34,6 2 4898 1,3

3 - - 3 5081 3,6 3 - -

Ackoli emulze uchovavana pifi 4 °C jako jedind obsahovala pouze jednu populaci,
Jiz 23. den po piipraveé doslo k jejimu rozpadu, na rozdil od emulzi uchovavanych pfi tep-

loté 25 a 37 °C, které byly stabilni i 58. den pozorovani.

Na Obr. 31 lze vidét, jak se ménila velikost ¢astic emulze s 3 % emulgatori, HLB hodno-
tou 11, pomérem O/V = 5/95, skladované pfi teploté 25 °C, v zavislosti na dobé skladova-
ni, kdy 1. den po pfipravé emulze obsahovala dv€ populace ¢astic, na rozdil od 58. dne
pozorovani, kdy obsahovala jiZ pouze ¢éstice jedné populace, které¢ vSak byly vétSich roz-

meéri (viz. Tab. 31).
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Obr. 31. Méreni velikosti castic emulze s 3 % emulgdtori, HLB = 11 a pomérem

ON = 5/95, skladované pri teplote 25 °C, v zavislosti na dobé skladovani

Tab. 31. Méreni velikosti castic emulze s 3 % emulgatori, HLB = 11 a pomérem

ON = 5/95, skladované pri teploté 25 °C, v zavislosti na dobé skladovani

1. den po piiprave

58. den po pripravé

Populace ¢. | Velikost | Zastoupeni | Populace ¢. | Velikost | Zastoupeni
castic populace castic populace [%]
[nm] [%] [nm]

1 54,1 77,8 1 1442 100

2 501,7 22,2 2 - -
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ZAVER
Ukolem této diplomové prace byla piiprava emulzi za pomoci vysokorychlostniho homo-
genizacniho zatizeni Ultra-turrax metodou tzv. studené emulzifikace, neboli metodou pfi-

davku dvou emulgatort. Tato metoda ptipravy emulzi byla zvolena na zaklad¢ piredchozich

zkusenosti na pracovisti a také diky jeji nizké narocnosti jak energetické, tak i praktické.

Vsechny pfipravované emulze byly typu O/V, kde olejovou fazi zastupoval n-undekan
a fazi vodnou destilovana voda. Jako emulgatory byly vyuzity Brij 98, Brij 92 a Brij 30,
kdy jejich vybér zavisel na pozadované HLB hodnoté¢ systému. Soustava dvou emulgatort
v emulzi vZzdy tvofila 3 a 5 % z jeji celkové hmotnosti. Hodnoty HLB se pohybovaly
vV rozmezi od 9,5 az do 11,5. Dalsi proménnou veli¢inou byl pomér mezi olejovou a vod-
nou fazi, ktery byl 3/97, 5/95, 10/90, 15/85, 20/80, 25/75 a 30/70. Samotna piiprava
byla provadéna po dobu 20 minut za pomoci vysokorychlostniho homogeniza¢niho zatize-

ni Ultra-turrax.

Jako prvni byl sledovéan vliv HLB hodnoty na stabilitu emulzi, kdy byly tyto hodnoty m¢-
nény pii jinak konstantnich podminkéch. Jako nejvhodnéjsi HLB hodnoty pro vyrobu
emulzi byly stanoveny HLB hodnoty 10,5 a 11, pfi nichZ byla pozorovana nejdelsi stabilita

emulzi.

Dalsim sledovanym parametrem byl vliv procentniho zastoupeni emulgatori na stabilitu
emulzi, kde byly pfipravovany emulze s 3 a 5% obsahem emulgétord v emulzi. I pfes oce-
kavani, ze vétsi obsah emulgatord v emulzi bude mit za nasledek vznik stabilnéjSich sys-
tému, 3% obsah emulgatorti v emulzich se projevil jako vhodnéjsi, nebot’ emulze s timto

obsahem emulgatori byly stabilnéjsi nez emulze s jejich 5% obsahem.

Pomér mezi olejovou a vodnou fazi emulze je dalsi z parametra ovlivilujici stabilitu emulzi
a proto byla zkoumana i tato zavislost. Jako nejstabilnéjsi byly emulze v pomérech
O/V = 3/97 a 5/95 a naopak poméry O/V = 20/80, 25/75 a 30/80 byly nejméné& stabilni

a ve vetsing piipadl se je nepodaftilo ani piipravit.

V dalsi ¢asti prace byla sledovana stabilita emulzi v zavislosti na teploté skladovani. Emul-
ze byly skladovany pii 4, 25 a 37 °C a v prubé&hu byla sledovana jejich stabilita. Z vysledka

je patrné, ze jako nejstabilnéjsi byly emulze skladované pfi teploté 25 °C.
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Pribéznym vizualnim pozorovanim bylo zjiSténo, Ze nejstabilnéj$i byla emulze s 3% obsa-
hem emulgétord, HLB = 10,5, poméru O/V = 5/95, kterd byla skladovana pii 25 °C,
nebot’ byla stabilni az do konce pozorovani, tj. 65 dnl. Dal$imi emulzemi stabilnimi
1 64. den byly emulze s 3% obsahem emulgatorti, HLB = 11, pomérem O/V = 3/97 sklado-
vané pii teplotach 25 a 37 °C.

Vysledy vizualniho pozorovani byly potvrzeny fotografickymi zdznamy pozorovanych
emulzi, pofizenymi pomoci fotoaparatu ptipojeného na mikroskop. Pod mikroskopem
byly mimo stabilnich emulzi pozorovany i emulze rozpadlé, diky cemuz bylo mozno za-

chytit 1 krémovani a flokulaci.

Poslednim sledovanym kritériem bylo méfeni velikosti ¢astic pomoci piistroje Zeta Sizer,
kde bylo mozno sledovat zménu velikosti ¢astic po dobu homogenizace. S dobou homoge-
nizace byla velikost ¢astic emulze snizovana. Dale zde bylo mozno sledovat jak se velikost
¢astic meénila v zavislosti na riznych skladovacich podminkach. V emulzich se ménil

jak pocet populaci, tak i velikost jejich Castic.

Zavérem je nutné zdlraznit skuteCnost, ze na stabilitu emulzi ma vliv fada faktort,
a to jak téch, které se tykaji samotné vyroby emulzi, jako je procentni zastoupeni emulgato-
ri v emulzich, tak i HLB hodnota systému, ¢i pomér olejové a vodné faze, tak i teploty

skladovani.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

\Y

@)

oV

VIO

O/V/O

VIOV

PAL

HLB

PIT

TPI

CPI

vodna faze

olejova faze

emulze typu olej ve vodé
emulze typu voda v oleji
emulze typu olej/voda/olej
emulze typu voda/olej/voda
povrchové aktivni latka
hydrofilné-lipofilni rovnovaha
teplota fazové inverze
piechodna fazova inverze

katastroficka fazova inverze
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