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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva vlivem rychlosticaté bshem gipravy emulzi, dale vlivem
teploty skladovani na jejich stabilitu a velikdststic. Emulze byly fipraveny metodou
emulgace pomoci systému dvou emulgitaerizenim Ultra-Turrax f rozdilné rychlosti
otatek (3400, 12400, 13400, 14400 a 15400 ot./min). [genhyly skladovany ip teplo&
4 °C, 25 °C, 37 °C a 50 °C a pozorovany jak vizéalak mikroskopicky a v pravidelnych

casovych intervalech #&ena jejich velikostastic pomoci fistroje Zeta Nano ZS.

Kli¢ova slova: emulze, Ultra-Turrax, rychlost @k, stabilita, velikostastic

ABSTRACT

This thesis observes the influence of stirring dpe&d storage temperature on the
corpuscle size and stability of emulsions. Emulsiaere prepared by emulsification-based
system using two emulsifiers with the Ultra-Turfadmogenizer. Five different rev speed
of mixture were applied; 3400, 12,400, 13,4004@@ and 15,400 rpm. Emulsions were
observed both visually and microscopically whenedaat 4 ° C, 25 ° C, 37 ° C, 50 ° C.

At regular intervals the samples were taken angusmie size in emulsion was measured

with Zeta Nano ZS apparatus.

Keywords: emulsion, Ultra-Turrax, stirring speeidbdlity, particle size
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UvoD

Slovo emulze pochézi z latinskébamulgere coz v gekladu znamend vydoijit. Proto i nej-
dojde k vylokeni tuku na povrchu. A préwstabilita je jednou ze zakladnich vlastnosti
emulze, kterymi se v séasnosti zabyvaji mnohé studie po celégt&w raiznych pamys-
lovych odwtvich jako je nap potravindstvi, zengdélstvi, kosmetika a farmacie.
Je to zjisobeno pedevsSim velkou konkurenci prodiikta trhu ve vSechéthto oblastech
pramyslu. Lidé si nebudou kupovat dresinky, které hudbsahovat dvvrstvy odliSné
barvy nebo krémy, které se Spatoztiraji po pokozce, a proto je vyzkum pro zkivehi

vSech vlastnosti emulze taklezity.

Osobré jsem se setkal s touto problematikou jiZ psani své bakaigké prace, kde jsem
mapoval vyrobu emulznich lik&r Mohl jsem se tedyipswdCit, jak nar@éné je vyrakt
dokonalé emulzni vyrobky a jak je recepturaiaspy zfisob jejich emulgace dokonale

chrarén a danym podnikem nesmdroeren.

Vlastnosti emulzi ovlistuje celarada parameir— mechanické vlivy, hodnoty HBL, za-
stoupeni emulgatdr teplota, pimérna velikosteastic, podil olejové nebo vodné slozky
atd.

Proto i cilem této diplomové prace je sledovat @iecesnich paramétna vlastni fipra-

vu emulzi, velikost jejicléastic a stabilitu # raiznych podminkach skladovani.
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1 EMULZE

Emulze jsou heterogenni disperzni soustavy (hybriaf&oloidy) podobné lyofobnim so-
lam [1]. Je to soustava dvou nesmisitelnych kapalbvykle oleje a vody), z nichz jedna

je rozptylena ve druhé (Obr. 1) [2].

Obr. 1: Emulze uhlovodikovych aleje vo@ (tmavé oblasti jsou emulze kégk

a swvtla oblast je vodni faze) [3]

Kapaliny, které spolu vyt¥@ji emulze, musi byt navzjem nemisitelné nebamjerzesr

misitelné. V soustavbyvaji @gitomny latky, schopné zabranit slévani dispergovhrka-
picek, tzv. koalescenci (shlukovani drobnych kapek&tsi, gipadré az ve spojitou fazi)
[4].

V praxi se setkavame sippzenymi i ungle piipravenymi emulzemi jak v potravitgkém
pramyslu, v paimyslu plastickych hmot, ve farmacii, kosmetice, ewgdélstvi tak

i v mnoha dalSich oblastech [4].

V piipadech, kdy je vznik emulzi nezadoucim jevem,jéfieh destrukci vyvolat mecha-

nicky nebo chemicky (nappridavkem elektrolyt) [1].

1.1 Klasifikace emulzi
Emulze niizeme rozdlit podle:
» velikosti rozptylenyckastic [1];
» polarnosti disperzniho podilu a priesti [4];

» koncentrace disperzniho podilu [4].
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1.1.1 Velikost rozptylenych ¢astic
Podle velikosti rozptylenyctastic se emulze rozhliji na:

* makroemulze — s velikosti¢astic > 100 nm, zpravidla v rozsahu 100 — 1000 nm

(jsou kalné, mlén¢ zbarvené a termodynamicky nestabilni) [1];

Makroemulze pat mezi potravingsky vyznamné emulze. Ménpolarni faze
(o niZ8i relativni permitivi) se oznéuje jako olej, druhou fazi byva voda.
Jako vSechny hydrofobni koloidy jsou makroemulzst&ié proto, Ze disperzni po-
dil ma tendenci ke koalescenci (shlukovani drobrkagek ve ¥tsi, gipadré az ve
spojitou fazi). Emulze se roZlil na dw faze, zpravidla ireverzibitn Podle hustoty
disperzniho prosedi se disperzni podiliie sousedit na povrchu nebo sedimen-

tovat na dno nadoby [1].

* mikroemulze — s velikosti¢astic 10 — 100 nm (jsotiré a termodynamicky stabil-
ni) [1];
* nanoemulze- s velikosti¢astic 50 — 220 nm. Jsouttedné nebo fisvitné a kine-

ticky stabilni, ¢imz se odliSuji od mikroemulzi [5]. Nanoemulze moHost také

nazyvany jako sub-mikronové emulze nebo mini-em[8te

1.1.2 Polarnost disperzniho podilu a prostedi
Podle polarnosti disperzniho podilu a pfedt se rozéluji emulze na [4]:

e primé (prvniho druhu) — ozrkavané jako olej ve vad(O/V) (Obr. 2), ve kterych

je disperznim progtdim polargjsi kapalina

Water, the continuous phase
.-‘--.
L~

| — ]
Qil, the discontinuous phase -*='_—'__-__F__
T

EIEL'-._,

Obr. 2: Emulze typu O/V [8]
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» obracené (druného druhu), jejichz disperznim piestim je nepolarni kapalina,

ty jsou ozn&ovany jako emulze voda v oleji (V/O) (Obr. 3).

Qil, the continuous phase
i -
.-"'-..

.-"'--..

Water, the discontinuous phasu{:{:

Obr. 3: Emulze typu V/O [8]

Prikladem emulze prvniho druhu je mléko (disperznadifem je mlény tuk a disperznim
prostedim voda). Hkladem emulze druhého druhu je maslo (disperzrodilem je voda

a disperznim prostdim olej) [1].

1.1.3 Koncentrace disperzniho podilu
Podle koncentrace disperzniho podilu kdagme emulze na [4]:

» ziedéné - v nichZ dispergovana faze zaujima max. 2 % celkowobjemu. Rimer

kapicek je zpravidladadow 100 nm, tedy blizky roz#nu koloidnich¢astic (Obr. 4).

» koncentrované— s nedeformovanymi sférickymi kapkami, tyto v mdisperznich
systémech mohou dosahnout koncentrace disperzmititupaz 74 % celkoveého
U polydisperznich emulzi, mohou malé kapénky vyptmostory mezi velkymi a

diky tomu Ize pipravit i koncentrova&si emulze (Obr. 4).

* vysoce koncentrované (gelovité)- s kapkami disperzniho podilu uloZzenymi
tak €srg, Ze se vzajemindeformuji a nabyvaji tvaru mnohést, oddlenych
od sebe tenkymi filmy koloidnich rozmi - vrstvickami disperzniho pro&di

a emulgéatoru (Obr. 4).
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Obr. 4: Rizné typy emulzi (ajekné, (b) koncentrované, (c) vysoce koncentrova-
né [14]
Zvlastnim druhem emulzi jsou tzv. kritické emulzez jsou soustavy tvizi se obvykle
ze dvou omezen misitelnych kapalin ip teplo€ blizké kritické teplat rozpou&kci,
kdy mezifazové nafi na rozhrani fazi je velmi malé (0Nm™) a k dispergovani jedné
kapaliny druhou sta jen tepelny pohyb molekul. Kritickd emulzeihe existovat jen ve
velmi Gzkém teplotnim intervalu a vyzhge se nestélosti disperzniho podilu tak,

Ze se kapky kritické emulze v sousté&wneustale tvid a zanikaji [4].

1.2 P¥iprava emulzi

U mnohych potravin se pozZzaduje, aby bytaravena emulze ze slozek, které se za nor-
malnich podminek nesiuji. Emulze se &Sinou gipravuji mechanickou dispergaci dis-
perzniho podilu v disperznim prosti, za pitomnosti @islusSného emulgatoru tzv. emul-
gaci [4]. Provadi séasto dvoustufove. Fxi primarni emulgaci se vyt¥d hruba emulze

s relativie velkymi casticemi dispergované faze, na kterou navazujeganelsekundarni,
pii které dochazi k Uprawelikosti ¢astic. Druhy krok neboli Gpravaipodni hrubé emul-

ze se oznalje téZ jako homogenizacegidnost emulgace, resp. homogenizacetjex-

tym faktorem ukujicim vzhled, texturu i chiuvyrobku [9]. Homogenizace z&a ovliviu-

je stalost emulze [4].

1.2.1 Technologické operace &hem piipravy emulzi
Pti pripraw emulzi probihaji &Sinou 3 technologické operace:
1. emulgace — pateini smichani vodné a olejové faze za vyssi teplddy; [

2. homogenizace — proces zmenSovanigare vytvorenychc¢astic [10];

3. stabilizace — proces zajiStujici dostateu zivotnost emulze [4].
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1.2.1.1 Emulgace

Dulezitym faktorem ovliviujicim &innost emulgace je teplota. Minimalni teplota j@aa
bodem tani olejové fazefigemulgaci musi byt olejova faze v tekutém staviiviSsi tep-
lot¢ se snizuje mezifazové n#p a sniZzuje se i viskozita obou fazi, emulgacetesty
usnaduje. Maximalni teplota je dana vlastnostmi emulgétmag. pii pouziti bilkovin

jejich tepelnou stabilitou [9, 18].

Emulgace je velmi snadna, poklesne-li mezifazoy@thgpod 10 mN/m. Nkteré emulgé-
tory s rozétvenymietzcem dokonce sniZuji mezifazovou energii pod 1 mN?ak stai

k dispergovani velmi malé turbulence a dochazivk $pontanni emulzifikaci. Samovolné
emulgovani ma vyznamnou ulohu v procesech spojesycivenim a vetbavanim potra-

vy v organizmech (dispergovani tukcinkem cholovych kyselin obsaZzenych vec)jy4].

1.2.1.2 Homogenizace

Homogenizace v dnesni dopokryva velmi rozsahlou oblast. Pod pojmem homogae
si mizeme pedstavit jednu nebo vice nasledujicich opera&Sermani, mixovani, disper-
gaci, michani atd. Stavajici postupy nebo metodyduyenizace je mozné radd do tri

hlavnich kategorii, a to na ultrazvukove, tlakow@echanické [24].
Vysledna velikostastic je zavisla na homogenérém tlakupy podle vztahu (1):
log raz = K+b log pn 1)
kde: rp3- je poloner ¢astice se g&dnim pordrem plochy k objemu,
K - konstanta zdzeni a emulze,
b - konstanta zavisla na typu toku, resgizeni [9, 18].

Pro rekteré vyrobky je pro ziskani dost&teé jemné disperze pigbna dvojstuipova ho-
mogenizace. V ml@gych vyrobcich, dresincich a jinych emulzich (typ(/), ve kterych
pusobi jako emulgator bilkoviny, maji maléstice vytvéené paichodem homogenizaim

ventilem g vysokém tlaku sklon spojovat se do shiulde to zfisobeno sotasnou ad-
sorpci bilkovin na fazovéa rozhrani dvou disperggeartastic. Jejich odstr&ni se niize

dosahnout gichodem emulze druhym homogeriaan ventilem pi nizSim tlaku
(napg. 3-8 MPa) [9, 18].



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 17

Velikost tukovych kapiek je viadt mlénych a jinych vyrobk zasadnim parametrem pro
dosazeni poZzadovaného €buého vjemu, pocitu v Ustech a stability emulzilkéekapi-
ky maji za nasledek ngmérenou chid, mazlavy pocit v Ustech a zhorSeni stability vzhle
dem ke sklonu k oddbvani fazi. Naopak homogenizace vedouci k vignd menSicltas-
tic vede sice ke zlepSeni stability a chuti, dte zvySeni povrchgaastic, v disledkuc¢ehoz

muze dojit g nespravné koncentraci emulgéatoru k jeho usoifil9].

Jednou z metod pro dfeni velikosticastic je laserova difrakceriPaplikaci laserového
paprskucastice rozptyli sétlo negimo anerné své velikosti. Mienim intenzity rozptyle-
ného s¥tla fotosenzitivnimi detektory vaenych dhlech Ize stanovit velikostastic.
Tato technika je v potravibstvi Zésti vyuzivana k charakterizaci emulzi, ale stavéls

¢ovym nastrojem pro kontrolu procesu kvality [19].

1.2.1.3 Stabilizace

KdyZz vezmeme v Uvahu stabilitu emulze, je velriiedité rozliSovat mezi termodynamic-
kou a kinetickou stabilitou. Termodynamicka stahilnamiika, zda dany proces nastane
anebo ne, zatimco kineticka jak rychle dany prgeekihne, pokud k &mu dojde. VSech-
ny potravinové emulze jsou termodynamicky nestalsiyistémy a stém se nakonec Gpin
rozpadaji. Termodynamicka nestabilita emulze sendd@ino prokazat a to tak, Zze se rozhy-
be uzavena nadoba, ktera obsahuje §aty olej, tak icistou vodu. Poté se poditou dobu
pozoruji zngny, které se tykaji iedevsim vzhledu emulze. Zf#iku se tvéi opticky ne-
prihledna emulze, ktera se michanim rozpada. Eitewdol# maZzeme pozorovat jak vrst-

vu vody, tak i vrstvu oleje, ktera se nachazi nigd n12, 29].

Aby se dosahlo kinetické stability emulze, musi fliftomné povrcho¥ aktivni latky, kte-

ré se adsorbuji na fazovém rozhrani a gjidna povrchu dispergovany¢hstic ochran-
nou vrstvu, ktera zahiiaje jejich ogtovnému spojovani. Séasreé sniZuji mezipovrchové
nagti (snizuji tedy volnou energii) a usnagli tak emulgaci. Tyto latky jsotasto giroze-

nou slozkou potravin (n@pbilkoviny) nebo se jedna o latky aditivni, tzvzm@gatory

[9, 18].

1.2.2 Nasobné emulze

V potravindstvi se c¢asto uplaiuji tzv. dvojité neboli nidsobné emulze - O/V/O
(olej/lvodal/olej) pop V/O/V (voda/olej/voda) (Obr. 5). Postugipravy €chto emulzi
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je odlisny a mnohem narogjSi nez piprava jednoduchych emulzi. Tyto emulze jsou ob-
vykle pripravovany dispergaci ve dvou krocich za pouzitutypy emulgatod (hydrofil-
niho a hydrofobniho), pépack mohou vznikat v disledku nerovnorrného rozdleni
emulgatoru viznych mikroskopickych oblastech soustawyipverzi fazi [4]. Napiklad
emulzi O/V/IO nmizeme pipravit tak, Ze se nefte pripravi emulze O/V za pouziti vhod-
ného emulgéatoru dle Bancroftova pravidla a potéase emulze znovu smicha, ale nyni
jiz s jinou olejovou fazi. V této fazirfpravy se pgdava druhy emulgator, ktery je jiny nez
jiz emulgator pidavany a no¥ vznikla vrejsi (olejova) faze byva vestsing pripadi odlis-

na od prvni olejové faze. Ziskanou emulZizeme popsat tak, Zze ve \mit fazi se nacha-
zeji kapky vodné faze, v jejichzistlu jsou drobné kafky prvni olejové faze [7]. Vzhle-
dem k velké ploSe fazového rozhrani je stabilithto systém jeSt€ mensSi nez u jednodu-

chych emulzi [4]. Proto jegba zvolit vhodnou metodu stabilizace [7].

.{:I. |-..|
[’y o =
6.9 ¢
€ Yoo
g
P~ |'-I__- I'l.
v e I"'\.r:
-:"u-
| % Rl -

Obr. 5: Schéma nasobné emulze [16]

1.3 Zpisoby stabilizace emulzi

Emulze jsou termodynamicky nestabilni systémy (vige). Ke zwtSeni povrchu plochy
mezi olejovou a vodni fazi je gebna volna energie, protoZze olej a voda maji rogdil

hustoty. Z toho dvodu maji emulze tendenci se rélvat [12, 13].

Aby byla zajiséna dostatna zivotnost emulze, je zapebi vhodny zfisobem systém

stabilizovat. Zfisob stabilizace zavisi na koncentraci emulze [4].

1.3.1 Faktory ovliviujici stabilitu emulze
Stalost emulze ovliwje nag [1]:

» velikost¢astic disperzniho podildifn mensi jsogastice, tim stabikjSi je emulze);
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mnozstvi disperzniho podilu (stakdiji emulze vznikaji s malym mnozstvim disperz-

niho podilu);

* hustota obou fazi (emulze jsou stalji, jsou-li rozdily hustot obou kapalin minimal-
ni);

» viskozita disperzniho prasdi (emulze s viskézisim disperznim prosdim jsou
stabilrgjsi);

» teplota (extrem&vysoka nebo nizka teplota je nezadouci);

» elektricky naboj disperzniho podilu (stabilita jedmiréna gitomnosti souhlasnych

elektrickych nabdj na dispergovanyctasticich, které brani jejich shlukovani);

» piitomnost elektrolyt (stabilita je nizSi v fitomnosti elektrolyi), mezifazové nafti

(malé mezifazoveé n&f zvySuje stabilitu) aj. faktory.

Stabilita emulze zavisi i na ¥8ich podminkach — ize byt fizna podle toho, je-li emulze
ponechana v klidu nebo vystavenaedim, odsted’ovani, zndnam teploty nebo jinym

vlivam, které mohou vést k jejimu zéniku [4].

1.3.2 Metody stabilizace emulzi

Emulze stejt jako jiné hydrofébni koloidy (n&ppeny) Ize stabilizovat mechanicky nebo
piidavkem pirodnich nebo syntetickych povrchoaktivnich latek snizujicich povrchové

nagéti na rozhrani dvou fazi, tzv. emulgatory [1].

1.3.2.1 Stabilizace elektrickou dvojvrstvou

Stabilizace elektrickou dvojvrstvodiphazi v ivahu pouze uexknych emulzi, kde srazky
¢astic nejsou #liS ¢asté. Rozpustnost katidgn& aniont je niznéd ve vodné a olejové fazi;
obvykle jsou anionty vice rozpustné v olejové, &ayi zase vice ve vodné fazi (proto
nap. kapitky u emulzi typu O/V mivaji zaporny nédboj). Odpudisily mezi kagikami
Vliv koncentrace elektrolyt na tyto d¢ veliciny je vSak op&y - naboj kapky roste
s koncentraci elektrolytu, kdezto tloka dvojvrstvy se viistajici koncentraci elektrolytu
klesé& [4].
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Tento zfisob stabilizaceifpada v Gvahu igdevSim u hydrosdl Jadro micely byva krys-
talické povahy, je tviené krystalkem nebo agregatem vzniklym koagulanigmich krys-
talkd. Povrch jadra rive ziskat elektricky naboj (naponizaci povrchu, fgdnostnim roz-
poustnim rekterého z iont miizky nebo naopak preferém adsorpci iorit, které tvai
s rekterym z iontt miizky nerozpustnou sléeninu). K nabitému povrchu jsou pakitp-

hovany protiionty a vytvid se elektricka dvojvrstva [15].

1.3.2.2 Stabilizace pomoci emulgéatoru

V koncentrovanych emulzich, kde stabilizace kapelkhym elektrickym nabojem nepo-
stauje, je teba stabilitu emulzi zajistitijpldnim vhodnéieti slozky, tj. emulgatoru.
Emulgator vytvéi na povrchu kapek ochrannou vrstvu, ktetidgpelné nebo sedimexitd

srazce dvou kapek zabrani jejich koalescenci [4].
Emulgator proto musi spbvat tyto poZzadavky [4]:
» hromadit se na rozhrani obou fazi;

» vytvéret na rozhrani soudrzny, elasticky film, ktery véaevi adhezi k filmim vytvo-

fenym okolo jinych kagek.

Povaha emulgéatoru &uje nejen stabilitu, ale i typ emulze. Pro vSeckategorie emulga-
tora plati obecné, tzv. Bancrofftovo pravidlo, ktéi€d, Ze ve stabilizované emulzi je spo-
jité disperzni prosedi tvaeno tou fazi, k niz ma pouzity emulgator za dargotiminek

V&S afinitu [4].

VétSina pouzivanych emulgatomiaze byt zéazena do jedné z# skupin[4]:
» asociativni (micelarni) koloidytj. mydla a smé&dla (soli vysSich mastnych kyselin -
alkalické, rozpustné ve vedsoli vicemocnych kav a stibra, ve vod nerozpustné,

ale rozpustné v nepolarnich kapalinach, alifatmkiéonove kyseliny);

» makromolekularni koloidy - hydrofilni (proteiny, polysacharidy) i rozpustné

v nepolarnich rozpousdlech (kaduk, asfalt);

* jemnénerozpustné praskyast&né sm&ené okma fazemi; hydrofilni, vice smiéné
vodou (alkalické sirany Zelezagdi, niklu, siran olovnaty, oxid Zelezity, hlinitidmi-

¢itany) a hydrofobni (saze, uhelny prach, PbS, Haf$, Hgl,);
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Spektrum emulgéatér je Siroké a jejich fundni vlastnosti jsou definovany hodnotou
HLB (hydrofilng lipofilni rovnovaha) a to v rozmezi od 1 do 14zkiu hodnotu HLB ma-

ji emulgatory pro vytvi&ni emulzi typu voda v oleji (nadecitin do majonéz nebo marga-
rint), vysokou hodnotu HLB maji zase emulgéatory provéisgni emulzi typu olej ve ved
(nag. stearoyl-laktylat sodny). Siroké pouZiti maji dgétory se sedni hodnotou HLB,
mezi které pat nag. estery kyseliny diacetylvinné a monoglycéritebo-li DATEM (dia-
cetyltartaric acid esters of monoglyceriddsgry se uplatuje v ml&nych emulzich, emul-
zich bohatych na bilkoviny a také v pekarenstvihlgdem ke sedni hodnat HLB ptisobi

na fazovém rozhrani (vzduch/voda) sgates lepkem a s lipidy z mouky na zvySeni obje-

mu €sta [17].

Tab. 1 Pehled rozpustnosti emulgatove vo@ podle hodnoty HLB [10]

Vztah mezi hodnotou HLB a rozpustnosti emulgadore vo@
Hodnota HLB Rozpustnost emulgatoii ve vod
1-4 velmi obtiZzé dispergovatelné

4-6 obtizr¥ dispergovatelné
6-8 mlé&‘na disperze po michani

8-10 stabilni mléna disperze

10-13 polocira disperze
13 avyse ciry roztok

Emulgatory jsou molekuly slozené z hydrofilni a fofdbni ¢asti. Tvdai ochranou bariéru
branici koalescenci kapek olejové faze, spojuj©sdbzky (olej a vodu) a emulzi tak stabi-
lizuji (Obr. 6) [1].
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Obr. 6: Schématické znazemi kapky oleje v emulzi typu olej ve védil]

Emulgatory maji také uziteé vlastnosti, které zlepSuji nejen vyrobu, alemetné vyrob-
ky, zejména pekarenskych komodit [23]. V pekei jsou emulgatory navicubkziteé
pro vytv&eni sily €sta a pro zpomaleni tvrdnutigdea. Pouziti emulgatdérje také vhodné

pro snizeni obsahu tuku a obsahu energie v po&elvjra to bez snizeni jejich kvality [17].

Pfirozenym zdrojem emulgétibrjsou nap. slun€nicovd semena a Bda ryze. Pokud
se pouziji extrakty zthto surovin, mize byt ve vyrobku dosazeno pozZadovanétioki,
aniz by se pdal samotny emulgéator. Emulgatory se v potrakshd, oznéuji pismenem E,
pati mezi aditiva (nap fosfatidy amonné E 442 nebo estery mono- a dieglgi
s kyselinou citronovou) nebéeba séjovy lecitin, udhoz musi byt upozogmo na mozny
alergicky &inek [21].

1.3.3 Rozpad emulzi

Procef tykajicich se rozpadu emulzi je hnetkalik (Obr. 7). Rozpad emulziite nastat

nag. pii skladovani a zavisi na [11]:

* rozdilné hustat, velikosti¢astic mezi kagkami a prosedim;

» velikosti gitazlivych sil pisobici proti silam odpudivym;

* rozpustnosti rozptylenych kajek;

» stabili tenkych tekutych vrstev mezi kapkami, kteréujirsristani;

+« fazové inverzi.
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Obr. 7: Schéma znazaujici procesy rozpadu emul4il]
Zanik emulze, tj. separace na mikroskopické fazgrgees spontanni, spojeny s poklesem
Gibbsovy energie. Sowbre i zde miZe probihat &olik raiznych pochod nag. koagula-

ce, opalescence, sedimentace apod. [4].

1.3.3.1 Krémovani a sedimentace

Tento proces vychazi Zipobeni vijSich sil, coz jsou obvykle sily gravétai a odstedivé.
Muze dojit k tomu, Ze se tyto silygwySuji. V tom pipad se tepelny pohyb kafek
(Brownav pohyb) a koncenttai gradient hromadi v systtmu a to ma za nésledek,
Ze se ¥tSi kapEky zanou pohybovat rychleji a to smem bul’ k vrcholu, nebo na dno
nadoby. Krémovani (Obr. 8) Ize charakterizovat jakcomad@d’ovani dispergovanyctés-

tic v hornicasti systému zidvodu jejich nizSi hustoty, zatimco sedimentacepaiay

zapxicinény vysSi hustotodastic, nez je hustota spojité f§a4, 25].
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Obr. 8: Rozpad emulze - krémovani (vpravo)
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1.3.3.2 Flokulace

Podstatou tohoto procesu je shlukovani &apido tSich celki, pticemz jednotlivé kapky
neztraceji svou integritu (8 individuélni charakter). Je to vysledekspbeni van der
Walsovych sil. Velikostdchto sil nam ufuje charakter flokulace, kterate byt b’ pev-
n4, nebo kehka. K flokulaci niZze dojit tehdy, je-li odpor mezi kapkami maly a inerliz
schopen je udrzet v takové vzdalenosti, ve ktereaje der Waalsovaifpazlivost slaba
(Obr. 9) [11].
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Obr. 9: Rozpad emulze- flokulace (vpravo)

1.3.3.3 Ostwaldovo zrani

Tento efekt sp&iva na konéné rozpustnosti kapalné faze. Rychlost celého grozévisi

na tkavosti, pop. rozpustnosti disperzniho podilu v disperznim gess, na difGznim
koeficientu a na mezifazovém riip Kapaliny, které jsou oziavany jako nemisitelné
byvaji casto vzajem& rozpustné. Emulze byvaji obvykle polydisperznibsahuji mensi
kapicky, které jsou daleko vice rozpustné nez &apiétsi. Casem mensi kaghy zanikaji

a jejich molekuly jsou rozptylené do objemu, kde stanou sotasti &tSich kapek
(Obr. 10)[20, 11].

O

Obr. 10: Ostwaldovo zrani
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1.3.3.4 Koalescence

Souvisi s tzviidnutim a naruSenim tekutého filmu mezi kapkamidaie k gimému
kontaktucéastic. Vysledkem je fuze dvativice kapekgimz dojde k vytveeni velké kapky

a to ma za nasledek rychlejSi sedimentaci nebodwéani emulze. Ve vyjimmych gipa-
dech tzv. distani dojde k uplnému rogléni emulze na dvoddlené kapalné faze. Zavisi
spiSe na silach kratSiho dosahu a dochaikositistani povrchu, nebo kolisani tenké vrst-
vy, C0Z ma za nasledekilplizeni kapek. Van der Waalsovy sily jsou silnZa@raiuji roz-
délovani kapek (Obr. 1111].

o0 o0 O

Obr. 11: Koalescence

1.3.3.5 Fazova inverze

Je proces, vdmz dochazi k vyrné mezi disperzni fazi a disperznim presim. Napi-
klad se niZze emulze typu O/\éasem nebo zémou podminek fmenit na emulzi typu
V/O. V mnoha pipadech je fazova inverzégehodny stav ip vyrob¢ nasobnych emulzi

[11].
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2 HOMOGENIZA CNi ZA RiZENI

Existuje velké mnozZstviiznych tygi homogenizénich zdizeni, které byly vyvinuty nejen
pro vyrobu potravingkych emulzi. Kazdé z¢hto z&izeni ma své vyhody a nevyhody
a zavisi na povaze vyré&té emulze. B vybéru homogenizéniho z#&izeni je dlezité znat
nejenom mnozstvi homogenizovaného materialu atvalpu vychozich materiala poza-
dované fyzikalg-chemické vlastnosti kodeého vyrobku. Obecné charakteristikgtito

raznych druti homogenizénich uvadi Obr. 12 [7].

] Dominant Energy Density ~ Relative Energy ~ Minimum Sample
Homogenizer Type Throughput Flow Regime (Jm) Efficiency Droplet Size Viscosity
High-'speefi mixer Batch or continuous  TI, TV, LV Low-high Low 2 um Low to medium
Colloid mill Continuous LV (TV) Low-high Intermediate 1pm Medium to high
10° to 10°

High-pressure homogenizer ~ Continuous TL TV (CH LV Medium-high  High 0.1 um Low to medium
10° to 108

Ultrasonic probe Batch or continuous  CI Medium-high ~ Low 0.1 pm Low to medium
8 10 to 108

Ultrasonic jet homogenizer ~ Continuous GE Medium-high  High 1 pm Low to medium
' B 10° to 10°

Microfluidization Continuous TL, TV Medium-high  High <0.1um  Low to medium

. 10°to 2 x 108
Membrane processing Batch or continuous  Injection Low-medium  Very high 0.3 pm Low to medium
<10° to 10°

Obr. 12: Srovnani vlastnostiznych tyg homogenizatar, které se pouzivaji

k priprave potravinovych emulv].

2.1 Vysokorychlostni mixery

Vyuziti vysokorychlostnich mixérpati mezi nejpouzivaf)si metody pimé homogeniza-

ce vodné a olejové faze v potravisiéém ptimyslu. V diskontinualnim procesu vyroby
jsou olejova i vodna faze a ostatni slozky emuladsiény do vhodné nadoby o objemu
od rkolika malo cni (pro laboratorni pouzit) az p@&kolik m® (pro pimyslové pouZiti).
VSechny komponenty emulze jsou pak michany mixotéiou, ktera se atavysokou
rychlosti ¢asto vice nez 3600 ot./min)tifady mohou byt kil smichany hned na &atku
procesu, nebo mohou bytig@vany postup) aby se zlepSila dispergaééstic a zkratila
doba homogenizace [30]. Vysoka rychlost mixovaaivhlzpisobuje kombinaci axialnich,
rotatnich a radialnich gradiehtrychlosti pohybu kapalinypti kterém dochéazi k poruseni
styénych ploch mezi olejem a vodou, coZigpbi poZzadované smichani kapalin a rozbijeni

vétsich kapek na mensi.¢lbné homogenizace je dosazeno, kdyZ horizontalmeirgkalni

tokové profilyroznasi kapaliny rovno&mné po celé nddah coz niZze byt usnadimo pou-
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Zitim nadoby s fepazkami upevmymi ke sgénam. innost homogenizamiho procesu
muze také ovliviovat tvar mixovaci hlavy. Praizné &ely jsou dostupné&izné druhy mi-
xovacich hlav, napve tvaru lopatek, vrtuli nebo turbin. Diky spéut&varované mixova-
ci hlaw je mozné dosdhnougtgich, rovnonirné rozloZzenych rozrusujicich sil a Ize tak
ziskat menstastice, redukovatas homogenizace a dosahnout stegrod@ho promichani.
Uginnost homogenizace e byt také zlepSena pouzitim protiproudého mixth@edi-
zeni, u kterého nadoba rotuje v jednonesnma mixovaci hlava se d@fédve snéru opa&nem
[31]. Pro pfimyslové @ely je mozné vyuZzit velké mnozstiiznych tym vysokorychlost-
nich mixei, které jsou schopny pracovat v kontinualnim preydakze vystupni produkty
mohou byt vyrabny negetrzit. Vyrobni kapacita kontinualnich vyrobnich linekca®ryk-
le pohybuje od &kolika litra do rekolika stovek litéi za hodinu. Michani obeé&rnvede
k mirnému zvySeni teploty emulze, protoZze&&st mechanické energiégpenuje na teplo.
Pokud jsou dkteré slozky emulze citlivé na teplo, je nuiidit teplotu uvnit nadoby b-
hem homogenizace. Vysokorychlostni mixery (Obr. j&8) vyuZzitelné zvlastpro pipra-
vu emulzi s nizkou nebotetini viskozitou. Velikost kapek se obvykle zmen&igobou
trvani homogenizace nebo se zvysSujici se rychfotdice mixovaci hlavy. N&pstji jsou
vysokorychlostnimi mixery produkovany emulze o ketiti castic od 2 do 10 um. &nys-
lové mixery jsou¢asto navrzeny tak, aby zabranily nadné tvort¥ vzduchovych bublin
v pribéhu homogenizace, protoZze by mohly mit ifepivy vliv na proces vyroby a vlast-

nosti emulznich produit[7].
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Obr. 13: Vysokorychlostni mix€r]
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2.2 Koloidni mlyny

Koloidni mlyny (Obr. 14) jsou v potravinstvi hojré vyuzZivany k homogenizaciisdre
nebo vysoko viskoznich kapalin. Vyrabi s&alik druhi koloidnich mlyri, ale vSechny
pracuji na stejném fyzikalnim principu. Koloidniymy obvykle obsahuji dva disky — rotu-
jici a staticky. Homogenizované kapaliny jsotiv@dny do stedu koloidniho mlynu
ve forme hrubé emulze, protozeitzeni je mnohem vyhodjsi pro redukci velikosttastic

Vv jiz existujici emulzi (sekundarni homogenizace} pro emulgaci dvou separatnich fazi
(primarni homogenizace). Hruba emulze je obvykipravena pimo z vody, olejové sloz-

ky a dalSich sloZzek pomoci vysokorychlostniho miq@r, 32].

Stator

oo
Outlet -’ o4

Obr. 14: Koloidni mlyri7]

Vysoka rychlost rotujiciho diskwyvolava stihové namahani ve&biné mezi disky, které
zpusobuje, Ze jsou &Si c¢astice rozrlnény na mensSi. Také generuje ddslivou silu,
coz zpisobuje pesun kapaliny ze igdu na okraj disk kde je bd’ sbirdna, nebo potrubim
dopravovana k dalSimu zpracovatelskémiizeai. Velikost sthového namahani iie byt
regulovana zrnou Stky S€rbiny mezi disky (nejasgji v intervalu 50 — 1000 um), z¥n
nou rychlosti rotace disku (Rgsgji v intervalu 1000 — 20 000 ot./min), pouZzitim kiis
se zdrsanym povrchem nebo s do sebe zapadajicimi zuby.dPgkpovrch disk hladky,
je hlavni mechanismus narusSovéastic laminarni sthovy tok, ale pokud je jejich povrch
zdrsrény nebo ozubeny, hraje velkou roli turbulence [333pSi redukce velikostidstic

muze byt také dosaZzeno idtemcasu, po ktery je emulze v mlynu, dale pak snizenim



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 29

priatokoveé rychlosti nebo vicenasobnymiginodem emulzeips koloidni mlyn. Nejasg;ji

se pfitokova rychlost pohybuje v rozmezi od 4 — 20 000 Je nutné podotknout, Ze mno-
hé z &chto opatteni pro lepsi efektivitu rozruSovasastic také zvySuje vyrobni naklady
(zvySena spaeba energie nebo mensi produktivita). Aby se zdloraanistu teploty zp-
sobené disipaci energie vlivem viskozity, je obeykbwéasti koloidnich mlyfa také chla-
dici zd&izeni. Koloidni mlyny jsou vhodisi pro homogenizaci igdre a vysoko viskdz-
nich kapalin (burakové maslo, rybi nebo masovéypatst) nez nap vysokotlaké homo-
genizéry nebo ultrazvukové homogenizéry. ddsgji jsou vyuzivany pro fipravu emulzi

o velikosti¢astic 1 — 5 um [7].

2.3 Vysokotlaké homogenizéry

Vysokotlaké homogenizéry (Obr. 15) jsou v potraiském péimyslu pravédpodobré nej-
¢astji vyuzZivana zé#éizeni pro vyrobu jemnych emulzi. St&jjako koloidni mlyny,
jsou tyto homogenizérycinngjSi v redukovani velikosttastic v gredem jiz existujicich
emulzich, nez ve tvotbemulze pimo ze dvou samostatnych kapalin. Hrubé emulze jsou
obvykle gipravovany ve vysokorychlostnich mixerech a jsold p@mo privadkny do vy-
sokotlakého homogenizéru [7, 34].
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Obr. 15: Vysokotlaky homogeniZ&i
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Souwasti homogenizéru je takeerpadlo, které ip svém zgtném chodu vhani hrubou
emulzi do pednicasti komory pistroje a pak # bézném chodu vtkuje emulzi pes Uzky
ventil do druh&asti komory. Jak hruba emulze prochazi ventilemrygavena kombinaci
intenzivnich sil, coZ zisobuje rozpad velkychastic na mensi. Skutey tokovy rezim,
ktery je odpo¥dny za rozbijenéastic ve vysokotlakém homogenizéru zavisi na homiege
zovaném materialu (jejich viskozita), na velikostimogenizéru a na profilu homogeni-
zani hubice. Pro zvySeni efektivnosti rozbijéastic se pouZzivaji praizné materialyiz-
né typy hubic, nap standardni, mikrofluizer, proudovy disperzér, mestikovaci ventil.
Hlavnim mechanismem pro rozbighstic, @i pouziti standardni nebo mikrofluidni hubice
jsou vnitni sily v turbulentnim proushi a [ pouZiti tryskové hubice nebo viovaciho
ventilu jsou to smykoveé sily v laminarnim podélnprouckni. VétSina kometnich homo-
genizatot je vybavena standardnim pruzinovym ventilem, tai&dina, ges kterou pro-
téka emulze je variabilni (Rgsgji 15 — 300 pm). Zmensenicgbiny zvySuje piitokovy
tlak, coz zpisobuje @inngjSi dispergacikastic a jsou tvieny mensSicastice. Na druhou
stranu, zmenSeni &biny zvySuje energetické naroky na wyiteni emulze. Produktivita
pramyslovych homogenizérbyva &tSinou 100 — 20 000 I/h, homogeninatlak se pohy-
buje v rozgti 3 — 20 MPa [7, 35].

Nekterd komeni zdizeni jsou vybavena dvoustigvym homogenizénim systémem,
ve kterém je emulze protlavana pes dva po sabjdouci ventily. Prvni ventil je pod vy-
sokym tlakem a probih& zde rozbijesistic, zatimco i@s druhy ventil prochazi emulze
pod nizkym tlakem a eliminuje se zde tvorba tzweggfi, které se mohou vytvét

v prab¢hu prvni faze. Vysokotlaké homogenizéry mohou bytizity pi vyrobé mnoha
typa produkti, ale nejvhod§si jsou pro vyrobu nizko atsdre viskdznich emulzi, ob-
zvlase jsou-li pozadovany malé&astice. Pokud jsou olejové a vodné faze smichéeg p
homogenizaci, je mozné ziskat az submikrontastice pi jednom pfichodu pes homo-
genizér. Pokud jsou poZzadovany emulze s velmi jenmigasticemi, je obvykle nutné ne-
chat projit emulzi fes homogenizér ékolikrat. Touto metodou mohou byt vytieny

i ¢astice s prmérem mensSim nez 0,1 um z#éedpokladu, Ze bude zvolen vhodny emulga-
tor, ktery bude schopen pokryt kompketidzoveé rozhrani, a ktery bude dostaterychle
adsorbovat, aby zabranil koalescet#stic. Rist teploty ve vysokotlakych homogenizérech
je wtSinou jen maly, ale pokud je pouzito zviagysokého tlaku nebo pokud emulze opa-

kovarg cirkuluje gres ventil, nize byt zvySeni teploty vyznargjgi. V tom gipad je nutné
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pouzit homogenizmi komoru s chlazenim (pomoci vodniho piasEa jinych okolnosti
je naopak Zadouci udrZzovat v homogenizérutbgitu homogenizaniho procesu vyssi

teplotu, nap. jako prevenci proti krystalizaci tukové faze [7].

2.4 Ultrazvukové homogenizéry

Ultrazvukové homogenizéry (Obr. 16) se pouzivajytob¢ emulzi jiz po mnoho let. Ten-
to typ homogenizérpouziva ultrazvukove viny o vysoké interzikteré v materialu Zp
sobuji intenzivni smykové né&p a gradient tlaku, coz vede k rozklathstic, jednak diky
kavitaci a jednak &inkem turbulence. Existuje mnoho metod na generiouirazvuko-
vych vin o silné intenz#, ale @BZn¢ jsou paimyslow vyuzivané jen du piezoelektricky

meéni¢ a kapalinovy tryskovy generator [7].

Piezoelektricky mini¢ se pouziva u stolnich ultrazvukovych homogeriizdsou idealni
pro pipravu malého mnozstvi emulze (odkalika cn? do nskolika stovek cr). Ultra-
zvukovy generator sestava z piezoelektrického &hystilozeného v ochranném kovovém
obalu, ktery je na konci zuzeny. Na krystal fv@deno stidave elektrické naipi, coz zfi-
sobi rozkmitani krystalu a tak se generuji ultréoué viny. Ultrazvukové viny jsou na-
smérovany k hrotu mani¢e, odkud jsou roz&ny do okolni kapaliny a vyvolavaji intenzivni
tlakovy a smykovy gradient ¢Sinou diky kavitaci), ktery Zisobuje rozbiti kapalin
do mensSich kapek a jejich vzajemné promichani. &dgrh k tomu, Ze energie ultrazvuko-
vych vin je sousedna do malého objemu vzorku v okoli hrotwmte, musi byt
v homogenizéni nadols zajiS€no (Einné michani. V malych nadobach je dostaého
promichavani dosazeno pohybem kapaliny, vyvolamésobenim samotného ultrazvuko-
vého pole, ale u &Sich nadob jecasto nutné pro zaji&ti efektivniho promichani
a homogenizaci celého objemtigavné michani. K vytieni stabilni emulze je obvykle
nutné vystavit vzorek ultrazvukovému wii opakovad na dobu od &kolika sekund
po rekolik minut. Kontinudlni aplikace ultrazvuku na ve& mize zpisobit vyrazijsi
zahrivani, proto je vyhod)Si aplikovat ultrazvuk ve forthnekolika kratkych impula.
Pro ultrazvukové homogenizéry je typické jeho viiugidiskontinualni gipraw emulzi,
ale existuji i verze pro kontinudlni procesy. J&ngupoznamenat, Ze @kierych potravi-
novych slozek mize delSi psobeni intenzivniho ultrazvuku vyvolat jejich dedpmali,

nag. oxidaci lipidi, S€peni polysacharitnebo denaturaci bilkovin [7, 36].
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Obr. 16: Ultrazvukové homogenizégir}
Ultrazvukovy tryskovy homogenizér byva t&$tji pouzivan @i pramyslové vyrols po-
travin&skych emulzi. Proud kapaliny je hnan naf@stabrouSenodepel, coz zfisobi,
Zecepel zé&ne rychle vibrovat a tim generovat ultrazvukovéepéteré rozbijéastice v jeji
bezprostedni blizkosti sotasnym isobenim kavitace, smykového namahani a turbulen-
ce. Velkou vyhodou tohoto #aeni je moznost jeho vyuziti v kontinualnich vynath
procesech. Déle toto aeni poskytuje velmi maléastice a je energeticky efektiyjgi
nez vysokotlaky homogenizér, coZz znamena menSiedpotenergie i stejné velikosti
castic. Samazjme, vibrujici ¢epel je kwli intenzivnimu ultrazvukovému poli nachylna
ke korozi, coz znamena, Ze musi Bgto nEnéna. Rychlost prtoku kapaliny se rive
pohybovat mezi 1 a 500 000 I/h [7].

Mezi faktory ovliviijici efektivitu ultrazvukovych homogeniZépati intenzita, délka
a frekvence ultrazvukovych vintiHrekvenci nizsi nez 18 kHz se ultrazvukoveé vitgva-
ji slySitelné a jsou proto Skodlivé pro uZivateleprincipu je mozné vyrobit emulzi pomo-

ci ultrazvukovych vin o frekvenci az 5 MHz, ale ldfeita klesa s rostouci frekvenci.
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Z tohoto divodu &tSina kometnich zdizeni pouziva viny o frekvenci mezi 20 a 50 kHz.
Velikost ¢astic v ptibéhu homogenizace klesa se zvySovanim intenzity avtrieového
vinéni nebo délkou doby jeho aplikace. Efektivita wtnakové homogenizace zavisi na

viskozit obsazenych fazi [7].

2.5 Mikrofluidizér

Mikrofluidizace je technika, kterou je moZné&gravit emulze s extréngnmalymi ¢astice-
mi, je pouzitelna bdi jako primarni nebo jako sekundarni homogenizac&rdfuidizér
(Obr. 17) se népstji sklada z gjakého druhwerpaciho zézeni a srsSovaci komory,
ktera obsahuje dva fchozi kanaly, jez umalji privadkeni kapalin. Kapaliny jsouipa-
dény do homogenizéru, akcelerovany do vysoké rychjmsinocicerpadla a spotaé vr-
Zeny proti pevnému povrchu. V okamziku, kdy se kagarazi, vznikaji intenzivni rozru-
Sujici sily, které zfsobi smiSeni kapalin a rozpadstic. Mikrofluidizérje mozné pouZzit
pro redukci velikosti¢astic u jiz existujici emulze; v tomtipact je jednacast objemu
hrubé emulzeivdkna jednim kanalem a druliast druhym [37]. Hpadré miZe byt tato
metoda vyuzita i pro fimou @ipravu emulze z vodné a olejové faze. V tonipack
je vodna faze iivadéna jednim kanélem a olejova faze druhym. Pro ziskémi malych
castic je teba provést cely proces opakovarebo zvysit tlak, ktery urychluje ok kapa-
lin ptivodnimi kandly. Také je mozné zefektivnit rozbijéastic vylErem vhodného tvaru
piivodnich kanal, nag. rovného nebo klikatého. Mikrofluidizéry jsou vhaxjak pro ma-
loobjemové laboratorni aplikace, tak pro velkooljeou vyrobu. Minimalni objem,
ktery je mozny microfluidizéremifpravit je asi 10 ml, coz je vhodné préigravu emulzi
z drahych nebo vzacnych surovin. \amyslovych microfluidizérech dze byt dosaZzeno
provozniho tlaku az 275 MPa a vyrobni kapacit&enbyt az 12 000 I/h. Podobného ma-
ximalniho tlaku niZe byt vSak pouZito i v laboratornich modelech avtaipadech,

kdy jsou poZzadovangastice mensi nez 0,1um [7].
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Obr. 17: Mikrofluidizéry, které se pouZzivaji ke n$eni velikosti kapek ve sta-

vajici emulzi (a) nebo k vyrelmové emulze z odénych fazi (b]7].

2.6 Membranové a mikrokanalovéhomogenizéry

V membranovém homogenizéru (Obr. 18) je emulzéewva tak, Ze jedna kapalina (dis-
perzni podil) je protkovana pes porézni membranu do druhé kapaliny (disperzpibe
stredi). Velikost vytvdenychcastic zavisi na méru poii v membrag, na dynamickém
povrchovém nafii mezi vodni a olejovou fazi, na transmembranotéiku a na pitoku
disperzniho progedi skrz membranu. Membrany mohou niétny piimér poni, z cehoz
vyplyva, Ze touto metodou je mozn&ppavit emulze #iznych jemnosti. Ideatnby mela
membrana obsahovat jen pory o stejné velikostgkably vznikla jemna monodisperzni
emulze, ale v praxi obvykle membradna obsahuje pogitou distribuci velikosti,

a tak vnika viceci mére polydisperzni emulze. Membrana musi byt dostgtesilng,
aby se neprotrhla vlivem tlakuigobiciho na kapalinu v {gs¢chu homogenizace [38]. Dal-
Sim dilezitym faktorem je polarita membrany, protoZze tauje druh emulze, kteryip
homogenizaci vznikne. PouZitim hydrofobni membr@mymozné pipravit emulzi typu
voda v oleji (V/O), zatimco hydrofilni membrana peuzivana pro ziskani emulze olej

ve vod (O/V). Membranové homogenizéry je mozné pouzit pakontinualnim,
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tak v diskontinualnim procesu vyroby. V diskontimign procesu jsodastice tvéeny pro-
tlacovanim disperzniho podiluigs valcovou membranu, ktera je ptemma do nadoby
s disperznim progdim. V kontinualnim procesu obsahuje homogeniZétovou mem-
branu, pes kterou proudi disperzni priesdi, a ta je umisha v trubce s proudicim dis-
perznim podilem. Disperzni podil je pod tlakem lpgmivan fes membranu a vytéiamalé
¢astice v disperznim prdsti. V posledni dabse membranové homogenizéry pouzivaji
také k efektivni redukci velikostiastic v jiz existujici hrubé emulzifipravené nagpklad
vysokorychlostnim homogenizérem. N&gi vyhodou tohoto postupu je vysSi transmem-
branovytok a tim moznost ziskani emulze s vySSi konceinteetic [7, 39].

Mikrokanalové homogenizéry pracuji na podobnémagpun jako membranové, az na to,
Ze disperzni podil je protlavan res mikrokanaly s ddb definovanou geometriicastice
jsou od@lovany na zaklagLaplaceova mechanismu nestability. Tato technikabzvlast

oswdcila pro gipravu emulzi s velmi Gzkou distribuci veliko&distic [7].

V posledni dob je zaznamenan Mistajici p@&et aplikaci membranovych a mikrokanalo-
vych homogenizér. Tyto pristroje je mozné pouzit jak pro vyrobu emulzi typej ve vo-
d¢, tak voda v oleji a sloZzenych emulzi, a to &gm materidlu s vhodnou polaritou na
vyrobu membran a mikrokarialHlavnimi vyhodamidchto typi homogenizér je moznost
piipravy emulzi s Uzkou distribuci velikosthstic a velka energetickd efektivnost. Touto

metodou je mozné ziskat emulze grpErnou hodnotou velikostiastic az 0,3 um [7].
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Obr. 18: Membranovy homogenizér (tzv. vanova vgije)



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 36

2.7 Ultra — Turrax

Ultra-Turrax neboli High shear disperser (Obr. fE9yysoce vykonné homogeniza z&i-

zeni, které je weno pro pipravu emulzi, fipadre i dispersi [26].

)

Obr. 19: IKA® Digital Ultra-Turrax® T-25 Homogeniz¢27]

Toto zd&izeni pracuje na principu rotor-stat@br. 20). Diky vysokym ot&a&m rotoru
je zpracovavané medium samostagxialne nasavano do dispergd hlavy a vytlé&i
se vyhradn radialre pres Sérbiny v konfiguraci stator-rotor. Vlivem velkéhoyehleni

je material velmi silda namahan agsobi na g sttihové a smykové sily. V mete mezi
rotorem a statorem dochazi k dodatevelkeé turbulenci, kterd vede k optimalnimu promi-
chani suspenze. Rozhodujici pro stup&nnosti dispergace je sdin stihového gradientu

a doby setrvaniastic ve sthovém poli. Optimalni rozmezi pro obvodovou rydtl&onfi-

gurace rotor-stator lezi mezi 6 az 24 m/s.

Obr. 20: Schématické znazeém principu rotor-stator
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VétSinou stai jen par minut k tomu, aby byla dosaZzena pozadokame&na jemnost vy-
chozi latky. Dlouh&d doba zpracovani zlepSi poZadowajemnost jen nepatrn zvySi

se pouze sptgbovana energie a teplota média [40].
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3 DYNAMICKY ROZPTYL SV ETLA

Dynamicky rozptyl sétla (DLS) neboli fotonova koretai spektroskopie nebo také kvazi-
elasticky rozptyl sétla je technika pro g&feni velikosticastic, ktera je typicka pro &reni

v submikronové oblasti [28].

S dynamickym rozptylem stla souvisli i Browriv pohyb, ktery je zavisly na velikosti
¢astic. Browriiv pohyb je nahodny pohyastic, ktery je zfisoben oz&nim molekul roz-
pousStdla obklopujici danéastice. Dynamicky rozptyl stla se zabyva gfenim velikosti
gastic suspendovanych v kapali€im vétsi ¢astice jsou, tim pomalejsi je Brownpohyb.
Mensi castice se mohouugobenim molekul rozpou&tla pohybovat rychleji. Pro dyna-
micky rozptyl s¥tla je nezbytné znatiesnou teplotu, protoze se pozaduje znalost viskozi-
ty. Teplota musi byt vyrovnand, jinak konveak proudy ve vzorku Zisobi nenahodné po-
hyby, které tak znemozni spravnou interpretackesli castic. Rychlost Brownova pohybu

je definovana jako transiai difuzni koeficient (D) [28].
Velikost ¢astic se vypéita na zaklad transl&niho difuzniho koeficientu pomoci Stokes-
Einsteinovy rovnice (2):

d(H)=—— 2)

kde d(H) - hydrodynamicky mmer ¢astice;
D - transl&ni difuzni koeficient;
k - Boltzmannova konstanta,
T - absolutni teplota;
n - viskozita disperzniho prasdi [28].

Praimér, ktery je m&fen v dynamickém rozptylu &tta je hodnota, ktera nam ukazuje,
jak secastice i do kapaliny. Rimér ziskany touto technikou jegmér koule a mé stejny
transl&ni difazni koeficient jak@astice. Transkai difuzni koeficient zavisi nejen na veli-
kosti ¢astic, ale také na jakékoli povrchové stritkiikoncentraci a druhu ionv médiu
[28].
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Na znmen¢ rychlosti Sfenicastic zgisobené zrinou tlougky elektronoveé dvojvrstvy, ktera
se nazyva Debye délka X mohou mit vliv jak ionty ve &edni, tak i v celkové koncent-

raci. Nizkou vodivost média apobuje roz§ena dvojvrstva ioritv okoli ¢astic [28].

Vykon pristroje na mifeni dynamického rozptylu &tfa se obvykle otfuje metenim vhod-
ného standardu, cozude byt nap. polystyrenovy latex. Pokud se standard mued pre-
fenimredit, pak je dlezité fedit vhodny médiem. Mezinarodni standard pro dyckyni
rozptyl swtla tika, Ze fredni vSech standatd polystyrenu by o byt provedeno
10mM roztokem NaCl. Tato koncentrace soli pétilektronovou dvojvrstvu a zajisti to,
Ze nahlaseny hydrodynamickyapnér bude stejny jako vysledny hydrodynamickyimper

anebo stejny jakosekavany pimer [28].

Kazda zn¢na na povrchutéastic, kterad ma vliv na rychlostréni odpovidajicim zjsobem,
zmeni velikosti ¢astic. Polymerni vrstva zasahujici do média sniffizdi rychlost vice
nezli polymer, ktery lezi rownna povrchu. Charakter povrchu polymeruize mit steja

jako iontova koncentrace média vliv na strukturdyperu, coz nize znénit velikost

i 0 iekolik nanometé [28].

VSechny techniky, které se zabyvajéienim velikosti¢astic, mivaji problém popsat veli-
kost nekulatycltastic. Koule je jediny objekt, &hoz mize byt velikost jednoziaé po-

psana pouze jednim udajem [28].

3.1 Teorie rozptylu swétla

3.1.1 Funkce dynamického rozptylu s¥tla

Pomoci dynamického rozptylu &la se ndti rychlost difuzecastic zgisobenych Browno-
vym pohybem. To se provadi¢benim rychlosti, fi které se intenzita rozptylenéhocta

meéni, nez dosahne vhodného optickeho iggani.

Nehybnécastice, které jsou obsazeny v kyygsou os¥tleny laserem a pozorovanyes
matné sklo. Pak je mozno pozorovat klasicky skyroliraz, ktery je staly jak z hlediska
velikosti, tak z hlediska umisti, protoze cely systém je staticky (Obr. 21). Ténavista
jsou tam, kde se viny rozptylenéhosa soktem fazi navzajem vyrusi. &e skvrnky
swtla na vzoru zase tam, kdeéto rozptylené naasticich dorazi ve stejné fazi a kon-

struktivre interferuje ve forma swtlych skvrn [28].
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L aser Incident
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Obr. 21: Schematické znazém skvrnitého obraz{28]

Pro systéméastic podrobenych Brownovu pohybu je pozorovan rakywrvzor takovy,
Ze pozice kazdé skvrny se jevi byt v konstantnimypao. To proto, Zzeétani fazi kvli
pohybucastic se konstanénvyviji a tvaii noveé vzory. Rychlost, jakou tato fluktuace inten-
zZity probiha, zavisi na velikosthstic. Obr. 22 schematicky ukazuje typické flukeuat
tenzity vznikajici u disperzi s velkyrsasticemi a u disperzi s maly&asticemi. Mal&as-
tice zpisobuiji, Ze se intenzitadmi mnohem rychleji nez u velkycastic [28].

A

Large Particles

Time

Intensity

Small Particles

R ALY

Intensity

Time

Obr. 22: Typicka fluktuace intenzity pro velké dénastice[28]
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Je mozné Pmo nefit spektrum frekvenci obsazenych v inteéiziroudtni vytvareného
Brownovym pohybemcastic, ale je to neefektivni. LepSi cestou je puzaizeni,

které se nazyva digitalni auto korelator [28].

3.1.2 Nastroj k optické konfiguraci dynamického rozptylu swétla

Pristroj pro dynamicky rozptyl $la se sklada z Sesti hlavni¢asti (Obr. 23)Predevsim
se pouziva laser (1), ktery poskytuje zdrajtevk oswtleni vzorku obsazeného v cele (2).
U zredénych vzorki prochazi ¥tSina laserovych paprékprimo skrz vzorek, ale gkteré
paprsky jsou rozptylen§asticemi ve vzorku pod &itymi Uhly. Detektor (3) se pouZiva pro
meéieni intenzity rozptyleného &tta. U systému Zetasizer Nano je detektor v uhld’ bu

173 ° nebo v Uhlu 90 ° coz je zavislé na konkrétmiodelu [28].

Laser Zetasizer Optical arrangement
Nano S 173° 0
o Nano ZS 173° @
Nano S80 90° o
Nano 2590 90° ®

Attenuator I" ﬂ
o | AE
e ~F Detector

Detector
r_yé J gul. @ I Diigital Signad Processor
Tila : | Correlator . e
Cell

e

Obr. 23: Opticka konfigurace systému Zetasizer Nanoonereni dynamického
rozptylu svtla [28]
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Intenzita rozptyleného stla musi lezet v @itém rozmezi, aby mohla byt detektorem
aspsre zmeiena. Pokud je detekovandgil@ mnoho s¥tla dojde k zahlceni detektoru.
Pokud se méa tomuto jevuqulejit pouZije se tzv. tlumi(4), ktery se pouziva ke snizeni
intenzity laserového zdroje a tim dojde i ke sniidzetenzity rozptylu. U vzork, které ne-
maji schopnost rozptylovat tolik &la, jako jsou velmi maléastice nebo vzorky o nizké
koncentraci, se musi mnoZstvi rozptylenéhstlavzvysit. V této situaci tlundi umozni

pronikani vice laserového&la do vzorku [28].

Naopak u vzork, které maji schopnost rozptylit vice¢tla, jako jsou velk&astice nebo
vzorky o vySSi koncentraci, se musi intenzita rgepieho s¥tla snizit. Software Nano

automaticky wi vhodnou polohu tlunde, ktery pracuje v rozsahu 100 % - 0,0003 %.

Signal intenzity rozptylu pro detektor jggmesen k digitalnimu zpracovani daizani
zvané korelator (5), ktery porovnava intenzitu tglgmého s¥tla a to v po sabjdoucich
casovych intervalech. Tento korelatofegava informace dtaci (6), ve kterém Nano

Software provede analyzu dat a ziska tak infornoaeelikosticastic [28].
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4 CiL DIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové prace bylo provést literarni reBeeStéma emulze, jejichriprava, klasi-
fikace a stabilizace, resp. mozné&gzby jejich rozpadu. Dale pak zmapovat moznost vyu-
Ziti nejiznejSi homogenizénich zaizeni pro pipravu emulzi a jejich charakterizaci po-
moci neteni velikosti¢astic.

Cilem diplomové prace je tedy najit optimalni pdeparametry pro vyrobu emulziip
pravovanych pomoci systému dvou emulgatsrohledem na velikogastic a jejich stabi-
litu. Sowasreé bude provedena jejich zakladni charakterizaceaktahrnuje jak vizualni
pozorovani, tak pozorovani mikroskopické actemi velikosti ¢astic istrojem
Zeta Nano SZ.
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. PRAKTICKA CAST
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1 Pouzité chemikalie a zéizeni

Igepal CA 520 (Sigma-Aldrich)

Igepal CA 720 (Sigma-Aldrich)

n-undekan p.a. (Reachim)

destilovana voda

imerzni olej (MERCI)

digitélni vahy - KERN (Nmecko)

Ultra-Turrax T-25 Homogenizer - IKA (&necko)
mikroskop — OLYMPUS CX41 (Japonsko)
fotoaparat — OLYMPUS (Japonsko)

pacitat s programem Quick PHOTO PRO 2.0
chladntka — Zanussi (ltalie)

termostat (Laboratornitfstroje Praha)

Zetasizer nano SZ - Malvern Instruments, Ltd. (\diitanie)
kovovy stojan

bézné laboratorni sklo

podlozni skiéka

kryci sklicka (22 x 22 mm)

plastové pasteuerovy pipety
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5.2 Slozeni emulzi

Pripravené emulze byly typu olej ve wo@O/V). Olejovou fazi tvéil n-undekan a vodnou
fazi destilovana voda v pairu, O/V = 5/95. Byly pouzity emulgatory Igepal CAR2®
a Igepal CA 720, jejichz celkové mnoZstvi v emuinilo 5 hm % @i HLB hodnot sys-
tému 11,5. Jako emulgator pro olejovou fazi bylzblgepal CA 520, jehoz uvéda hod-
nota HLB ¢ini 10. Pro vodnou fazi byl pouzit emulgéator Ige@a 720 s HLB hodnotou

14,2. K vlastni fipraw emulzi byl pouzit homogenizér Ultra-Turrax.

Vypocet potebného mnozstvi jednotlivych emulgdtqro systém dvou emulgatoje dan

rovnici (3):
HLB = x, [HLB, + X, [HLB, 3)
kde: x - hmotnostni zlomek olejové slozky;,
X, - hmotnostni zlomek vodné slozky;
HLB, - HLB hodnota Igepalu CA 520 v olejove fazi;

HLB, - HLB hodnota Igepalu CA 720 ve vodné fazi.

5.2.1 Vypocet jednotlivych slozek emulze

Priklad vypaitu mnoZzstvi jednotlivych emulgatopro HLB systému 11,5 o celkové mnoz-

stvi emulgéatal 5 hm % ve 100 g emulze.
HLB = x, (HLB, + x, (HLB,

115=" 10+ M 40
m, my

115 =% uo+(5‘—5ml) 142

115=2m + (1—%) 142

115=2m +142- 284m
084m =27
m = 32149
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m=m +m,
m, =5-32143
m, = 1786g

kde: m - hmotnost emulgatoru rozpustného v olejové fazi;

m, - hmotnost emulgatoru rozpustného ve vodné fazi.

Vypocet mnozstvi olejové a vodné faze.
MnoZstvi emulgatoru —5hm % 5 g

0O :95[005= 4,75¢
Poner (O/V) — 5/95—
V :95[095= 90259

Mnozstvi jednotlivych slozek uvadi Tab. 2.:

Tab. 2. Vypdtené mnozstvi jednotlivych emulgaiarolejovou a vodnou fazifigkoncent-

raci emulgatof: 5 hm % a HLB systému 11,5

Pomeér | Emulgator HLB 11,5
olv [%0]

Olejova faze| Vodna faze | Igepal 520 [g]| Igepal 720 [g|
[a] [a]

5/95 5 4,750 90,250 3,214 1,786

5.3 Priprava emulzi a jejich stabilita

Vypoctena mnozstvi jednotlivych slozek emulze (viz. Tak).byla s pesnosti na 0,001g
navazena do 250 ml kadinky. Emulgace probihala mdorhomogenizéru Ultra-Turrax.
VSechny emulze bylyijpravovany pi laboratorni teplat (25 °C) po dobu 30 minut. Pro-
centudlni zastoupeni emulgata HLB hodnoty systému se st&jiako pongry mezi ole-

jovou a vodnou fazi nenily. Proménn& byla rychlost michani. Tato rychlost byla pro
kazdou emulzi odliSna a jeji hodnatinily 3400, 12400, 13400, 14400 a 15400 ot./min.
Béhem kazdého michani (vyjma rychlosti 3400 ot./nbiyly odebirany &asovych interva-

lech 1, 3, 5, 10, 15, 20, 30 min. vzorky, kterauglty k m¢teni velikosticastic.
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Vyrobené emulze byly roZteny a uchovavanyipruznych teplotnich podminkach: chlad-
nickova (4 °C) a laboratorni (25 °C). Emulze namichaaélosti 3400 a 12400 ot./min
byly dale uchovavany jeSv termostatu $ teplo€ 37 °C. Emulze, u kterych byla rychlost
michani 12400, 13400, 14400 a 15400 ot./min, byWadovany roviz v termostatu,
ale @i teplo vyssi (50 °C). Stabilitatthto emulzi byla ofi pozorovana ¥ase, a to jak
vizualng, tak pomoci mikroskopu. Vizualni a mikroskopick@&provani probihalo po dobu

28 dni. Dale bylo provaého neieni velikosticastic pomoci fistroje Zetasizer nano SZ.

5.4 Vizualni pozorovani

U kazdé z emulzi byla od druhého dne po jéjpnaw posuzovana nejenom jeji stabilita,
ale i jeji vzhled. Emulze byly uchovavany v trangmanich plastovych zkumavkéch
pii teplotach 4 °C, 25 °C, 37 °C a 50 °C. Vizualnimagyovani byla sledovanaguevsim

barva, celkovy vzhled a stabilita emulze.

5.5 Mikroskopie

K mikroskopickému pozorovani byl pouZzit laboratommikroskop OLYMPUS CX41,

ktery byl propojen s fotoaparatem stejnéckyaa paitacem.

Z pripravené emulze bylo vZzdy odebrano plastovou pasteou pipetou malé mnozstvi
vzorku, které bylo daletrpneseno na podlozni sklo a opatpiekryto krycim skiékem,
na kterém byl nanesen imerzni olej. Mikroskopowédrku probihalo za pouZziti imerzni-
ho objektivu (z¢tSeni 10 x 100 a clona Ph 3).

Béhem mikroskopovani emulzi byly fimovany fotografické z&znamy pozorovanych
emulzi a ndirena velikositastic pomoci p@itacového programu Quick PHOTO PRO 2.0,
a to tak, Ze bylo nAhodnymigmobem vybrano 5 molekul, u kterych bylo provederitemi
velikosti. Ziskany pimér byl uvadn jako giblizna velikost molekul pozorované emulze.
Dale byla u takto zgfenych velikostiastic vyp@itana smirodatna odchylka podle rovni-
ce (4):

(4)
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kde: SD - sirodatna odchylka
X —hodnota
X — stedni hodnota fiméru
n — pa&et hodnot

Y — soget hodnot

Mikroskopické pozorovani #ho za Ukol mapovat velikost a chovadastic, gipadré

Brownav pohyb. Timto zppsobem byly emulze pozorovany a bylyigovany fotografie.

5.6 Méreni velikosti¢astic pristrojem Zetasizer Nano SZ

Je to velmi citlivd metoda slouzici kéfeni velikosticastic, ktera je zaloZena na rozptylu
swtla. K mefeni velikosticastic byly pouzity vzorky odebiran&hem michani emulze
v ¢asech 1, 3, 5, 10, 15, 20 a 30 minut. Tyto vzorkly ldale skladovany ip teplot
(25 °C) a byly stanoveny tyto dny¢teni 1., 6., 8., 13., 15., 20. a 22. den nebo 9,, 13
a 20. den p teplok (25 °C a 37 °C)

Méreni na pistroji Zetasizer Nano SZ bylo nasledujici: @dsté standardni polystyrenové
kyvety byl napipetovan 1 ml bedkného vzorku fislusné emulze. Kyveta byla Zivbdu
zajiseni teplotni stability vzorku zakryta skem. Ri vkladani vzorku do fistroje byla
kyveta dale jestcisteéna, a to z dvodu gipadnych né&stot ¢i vihkosti, jenz maji za nasle-
dek chyby v niifeni. Ristroj Zetasizer Nano SZ ihned po zapnuti autorkgtiipracoval

a vyhodnotil data velikostiastic.

5.6.1 Kontrola pFistroje Zetasizer Nano SZ

U pristroje Zetasizer Nano SZ byla provedena kontré&smosti ndfeni velikosti¢astic
pomoci analyzy suspenze monodisperzniho standaystyrénového latexu o nominal-
nim piméru ¢astic 60 nm. Jako dispersni médium byl pouzit ro2@Cl o koncentraci
9 mg/ml, ktery byl filtrovan pes 0,22um filtr, aby se vylodila ptitomnost prachovych
castic. Pro mfeni bylo pouzito roztoku, ktery obsahoval 1 ml NaCGul standardu. Vy-
sledky analyzy prokézaly, Ze ziskané hodnoty vslik@stic polystyrénového latexu leZzely

v intervalu 59 £ 2,5 nm, udavaném pro tuto nomina#iikost standardu dodavatelem.



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 50

6 VYSLEDKY A DISKUZE

Na zaklad predchozich experimeita zkuSenosti na pracovisti byla zvolend@mava
vSech emulzi pomoci systému dvou emulgat®rocentualni zastoupeni emulgatoru bylo
5 hm % a HLB hodnota systému byla nastavena nadtodiil,5. Poréry mezi olejovou

a vodnou fazi istavaly také u vSech emulzi n&mé, a to v porru 5/95 (O/V). Jako ole-
jova slozka byl zvolen n-undekan a jako emulgatbgyy pouZzity Igepal CA 520

a lgepal CA 720. Kazda taktdgipravena emulze bylatipravovana fi rizné rychlosti ota-
¢ek (3400, 12400, 13400, 14400 a 15400 ot./min),lydzediny prongnny parametr. B
hem michani byly odebirany vzorky, které slouzilyjn&eni velikostic¢astic. Dale byly

vSechny vzorky pozorovany, jak vizuéJriak mikroskopicky.

6.1 Vliv rychlosti ota éek na velikostéastic emulze

Mezi hlavni parametry ovliwijici stabilitu emulzi se mohou izalit mechanické vlivy {p
sobici Bhem michani. Mezi tyto vlivy p#ti rychlost otéek. Proto byla kazda emulze

piipravovana jinou rychlosti.

V prvni fazi experimentu bylo nutno zjistit, jakg iméla byt rychlost otéek homogenizéru
Ultra-Turrax, proto byly fipraveny d¢ emulze. Pro prvni emulzi byla zvolena rychlost
3400 ot./min, coz byla nejnizSi mozna rychlogi, které je schopen homogenizér Ultra-
Turrax pracovat. #edpokladem bylo, Zz&im bude vy3Si rychlost aték, tim se vytv
mensSic¢astice a tudiz ve vysledku i stalisi emulze. Tento fiedpoklad ved! k tomu,
Ze byla zvySena rychlost michani druhé emulze A Dt./min. Doba michani obou
emulzi byla 30 min. Po ukéani michani byly vzorky jednotlivych emulzi uloZzenyuz-
nych teplotnich podminkach — te@athladntkové (4 °C), laboratorni (25 °C) a termosta-
tu (37 °C). Takto skladované emulze byly pozorovaiayalre a mikroskopicky. U teplot
25 °C a 37 °C bylo prov&do neteni velikosti¢astic 9., 13. a 20. den od jejictigravy.

Pt métreni velikosticastic 9. a 13. den byl rozdil ve velikoste@stic mezi emulzemiip
pravenymi rychlosti 3400 a 12400 ot./min minimaRazdil ve velikosttastic mezi ob-

ma emulzemi byl patrny az 20. den po jeji¢fpmw, kdy se velikostastic u obou emulzi
znan¢ zvysila, jak je patrné z Obr. 24.vysledku také vyplyva, Ze emulze michana rych-
losti 12400 ot./min &a k 20. dni pozorovani men&stice, nez tomu bylo u emulze mi-

chané rychlosti 3400 ot./min.
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Obr. 24: Vliv rozdilnych rychlosti ofék na velikostéstic v emulzich skladova-

nych gi 25 °C

Na Obr. 25 lze porovnat velikostiastic, které se v dané emulziigravené rychlosti
3400 a 12400 ot./min vyskytovaly 9. den pozorovkdy, zde byly zastoupenii populace

velikosti c¢astic, které se od sebe liSilgdow. NejwtSi procentualni zastoupeni filg

v obou glipadechtastice o velikosti cca 25 nm. &bmulze také obsahovatgstice o ve-

likosti cca 5000 nm. U emulze michané rychlosti®B40/min bylo mnoZstvéastic této

velikosti vysSi.
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...........
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— Record 1287: 5/95 hib=11,5 5% (3400) 30.minuta 25C 1
— Record 1288: 5/95 hlb=11,5 5% (12400) 30.minuta 25C 1

Obr. 25: Velikostiastic obsazené v emulzi michané rychlosti

3400 a 12400 ot./min, 9. den pozorovani skladovan5 °C
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Emulze byly sotasré skladovany takéipteplot 37 °C. Jak rizeme vidt na Obr. 26,
tak se velikostéstic v emulzi michané rychlosti 3400 ot./min vI8, a 20. dnu rovno-
meérné zvysuje a to vzdy o cca 450 nm, tzn. Ze dochdmstupnému rozpadu emulze. By-
lo zjiSténo, Ze nejmengiastice n¢la emulze 9. den pozorovani. U emulZpravené rych-
losti 12400 ot./min byla velikostastic 9. a 13. den pozorovani filghzné stejna

(cca 30 nm).

Je také patrné, Zze emulze michana rychlosti 1240@i0 obsahovala do 13. dne pozoro-
vani ¢astice o mensi hodrgtneZz emulze michana rychlosti 3400 ot./min. Zloastal
20. den pozorovani, kdy dosSlo ke skokovemuisiar velikosti¢astic u emulze michané
rychlosti 12400 ot./min, kdy velikoststic byla zhrub&tyindsobg vétSi nez tomu bylo

u emulze michané rychlosti 3400 ot./min. Vysledk§feni velikosticastic ukazaly, Ze
emulze michana rychlosti 3400 ot./minélan 20. den pozorovani velikostastic
cca 1000 nm, kdezto emulze michana rychlosti 12#0@in rekolika nasoba vyssi
(cca 4200 nm).

@ 3400 [ot/min.]
| 12400 [ot/min.]

z-average [nm]
N
a
o
o

0 ‘ -

9 13 20
Cas [dny]

Obr. 26: Vliv rozdilnych rychlosti ofék na velikostéstic v emulzich skladova-
nych pgi 37 °C
Jak je patrné z Obr. 27, obsahovaly emulzigravené rychlosti 3400 a 12400 ot./min
v 9. den mdieni @iblizné stejreé velké ¢astice. Nejmengiastice obsazené v emulzi, micha-
né rychlosti 12400 ot./min &y velikost 31 nm a byly 0 2 nm menSi nez nejmeastice
obsazené v emulzifipravené rychlosti 3400 ot./min, takto velikéstice v obou emulzich

pieviadaly. DalSi¢astice, které byly zastoupeny v emulzichilymvelikosti cca 310 nm
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a 5200 nm. Obsaltastic o velikosti 5200 nm byl u emulzefigravené rychlosti
12400 ot./min o &co vyssi.

Size Distribution by Intensity

Intensity (%)

Size (d.nm)

Record 1289: 5/95 hlb=11,5 5% (3400) 30.minuta 37C 1
Record 1290: 5/95 hib=11,5 5% (12400) 30.minuta 37C 1

Obr. 27: Velikostiastic obsazené v emulzi michané rychlosti

3400 a 12400 ot./min, 9. den pozorovani skladoy#n&7 °C.

U emulzi gipravovanych rychlosti 3400 a 12400 ot./min nehynp dny n&teni patrny
piiliS markantni rozdil ve velikostiastic. Ri rychlosti 3400 ot./min se vSak velikasistic
sc¢asem pozorovani zvysSovala razafitmez tomu bylo u emulze michané rychlosti
12400 ot./min. Na zakla&dzkusenosti z prvnidsti experimentu byly stanoveny podminky
a postupy pro dalSi experimenty. Znamenalo #edevSim stanoveni rychlosti michani
na 12400, 13400, 14400 a 15400 ot./min.

Emulze michané rychlosti 12400, 13400, 14400 a®40min byly gipravovany stejnym
zpisobem jako emulzerpdchozi a r&eni velikosti¢astic probihalo u vzortkskladova-
nych v @i teplog 25 °C ihned 1. den pdipraw. Pro optimalizaci emulgace bylytem
vlastniho michani odebirany vzorky, u kterych bgigiena velikostéastic fFistrojem
Zetasizer Nano SZ. Podstatou bylo zjistit, jak srilee chovaji fi nastavenych ot&kach

michani a néasledrjak jsou stabilni.
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Bylo zjisttno, Ze rychlost 13400 ot./min je idealni k tomuy ab ziskala emulze s co nej-
mensi velikosttastic (néfeno 1. den poffpraw), a to ve vSeckiasovych intervalech od-
béru vzorku emulze, vyjma 1. minuty. Z Obr. 28 taklyva, Zze k tomu, aby bylo dosaze-
no co nejmensiclastic, stai touto rychlosti michat emulzi 20 minut. U emut¥gpravené
rychlosti 12400 ot./min iZeme také pozorovat ztrey pokles velikosttastic, ktery jasé
souvisi s dobou michani. Zatimco nataku michani (v 1. min) je velikostastic

cca 2000 nm, tak po 30 minutach je velik&gttic jen cca 500 nm, cozZ je 4 x meén

2000 +

1800 -

1600 -

1400 ~ —e— 1 minuta

1200 1 —=— 3 minuta
5 minuta
1000 - 10 minuta
—%— 15 minuta

z-average [nm]

800 1 —e— 20 minuta

600 4 —+— 30 minuta
400 \
200 - \\‘\
0 T T T
12400 13400 14400 15400

Rychlost [ot/min.]

Obr. 28: Emulze 1. den po namichani, 25 °C

M¢éteni velikosti ukazalo (Obr. 29), Ze emulze micheythlosti 14400 ot./min obsahuje
ve 3., 5., 10. a 20. min 100 %-ni zastoup&stic dané velikosti (monodisperzni systém).
Kazda zé&chto emulzi obsahovala&astice, jejichz velikost se pohybovala okolo
cca 400 nm. Nejmensi velikoslstic byla ve 3. min. michani, a to 377,6 nm. Zlwiéno-

ty si byly velikosti velmi blizké, ale nejvySSi hmmta byla v 10. min michani,
a to 445,4 nm.
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Size Distribution by Intensity

Intensity (%)

Size (d.nm)

Record 1256: 5/95 hlb=11,5 5%
Record 1257: 5/95 hlb=11,5 5%
Record 1258: 5/95 hlb=11,5 5%
— Record 1260: 5/95 hib=11,5 5%

14400
14400
14400
14400

3.minuta 25C 1
5. minuta 25C 1
10.minuta 25C 1
20.minuta 25C 1

I ———
N e A

Obr. 29: Velikostirastic obsazené v emulzi michané rychlosti 1440@iat.
po dobu 3., 5., 10. a 20. min, 25 °C

Velikosti ¢astic v emulzich fpravenych rychlosti 12400, 13400, 14400 a 1540@not,
jsou uvedeny na Obr. 30 — 33, kde na nidtzeme vidt zmeny ve velikosticastic u vzor-
kit odebiranych v 1., 3., 5., 10., 15., 20. a 30. kieré byly n¢eny 1., 6., 8., 13., 15., 20.,
22. den pozorovani.

Z davodu grehlednosti nejsou v grafech znazom velikosti ¢astic o hodndt vysSi jak
1000 nm. Tyto hodnoty by zkreslovaly vysledky adibz ve velikostech menSickastic
by nebyly dostatn¢ zietelné. Velikostdchtocastic byla znéna, coz nazrauje, Ze emulze
byla prav@podobig jiz béhem ngtenich rozpadla, i kdyZ to nebylo moZno vizualnimgo
rovanim zjistit. Chybjici hodnoty velikosti¢astic nebyly nagieny z divodu rozpadu

vzorku emulze, zji$ného jiz @i vizualnim pozorovanim.

Velikost ¢astic u emulze fpravené rychlosti 12400 ot./min je znazara na Obr. 30.
V grafu nebyly uvedeny u 1. dneé¢teni hodnoty pro 3. (2595 nm}5. (1712 nm)
a 30. min (2083 nm) a hodnota 1. min (4911 nm) vditu pozorovani, jelikoz by rozdily
ve velikosti menSiclkkastic nebyly dostate¢ zietelné. Zbylé chydjici hodnoty velikosti
castic nebyly nagieny z divodu rozpadu vzorku emulze, z{ig€ho jiz @i vizualnim po-

zorovanim.
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Obr. 30 Emulze michana rychlosti 12400 ot./min, 25 °C

Velikost ¢astic u emulzeifpravené rychlosti 13400 ot./min je uvedena na GbrZ grafu

byly vyjmuty hodnoty ndfeni pro 10 min (4548 nm, 5389 nm) u 8. a 10. dreopmvani,

protoze jejich velikost byla dosti zé1@a a zkreslovala ostatni vysledky zanesené v grafu.

Zbylé chykgjici hodnoty velikostiastic nebyly nagieny z divodu rozpadu vzorku emul-

ze, zjiStného jiz @i vizualnim pozorovanim.
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Obr. 31 Emulze michana rychlosti 13400 ot./min, 25 °C

U emulze michané rychlosti 14400 ot./min je veliki@stic zobrazena na Obr. 32. ®p

byly vyjmuty hodnoty ndteni, kde velikostéastic esahla 1000 nm (15. den pozorovani u
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vzorkia odebranych v 1. a 5. min 1456 nm, 1001 nm). Zleyigbsjici hodnoty velikosti

¢astic nebyly narteny z divodu rozpadu vzorku emulze, z§ig€ho jiz @i vizualnim po-

Zorovanim.
600 -
500+ O 1 minuta = 1. den; 6. den; 8. den; 13. den;
= 20. den
@ 3 minuta = 1. den; 6. den; 8. den; 13. den;
—, 4007 20. den
E B 5 minuta = 1. den; 6. den; 8. den; 13. den
S 300+
5 0 10 minuta = 1. den; 6. den
8
N 200+ m 15 minuta = 1. den; 6. den
020 minuta = 1. den; 6. den; 8. den; 13. den
100+
m 30 minuta = 6. den; 8. den; 13. den; 15. den;
oMl Tl A 0 g/l 8 o | 20 cenz2dn
1 6 8 13 15 20 22
Cas [den]

Obr. 32: Emulze michana rychlosti 14400 ot./min;@5

Rychlost 15400 ot./min && na velikosastic vliv, ktery nizeme vidt na Obr. 33. Hod-
noty, které nebyly na tomto obrazku uvedeny bylfeny 1. den pro 20. min (1566 nm) a
8. den pro minutu 3. a 15. (4683 nm, 3694 nm) emého dvodu jako je uvedeno vyse.
Zbylé chykgjici hodnoty velikostiastic nebyly nagieny z divodu rozpadu vzorku emul-

ze, zjiStného jiz @i vizualnim pozorovanim.
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Obr. 33: Emulze michana rychlosti 15400 ot./min; @5

Z vysledki je patrné, Ze vSechny emulze, které byly michmhlosti 12400, 13400,
14400 a 15400 ot./min, po dobu 30 minut obsah@p2.iden pozorovaniastice o malé
velikosti. Emulze michané rychlosti 13400 a 144@0min, obsahovaly nejmengastice
jejichz velikost byla do cca 30 nm.&i&i ¢astice (cca 350 nm) obsahovala emuléiprp-
vena rychlosti 12400 ot./min a n&jSi castice obsahovala emulze michana rychlosti
15400 ot./min, ktera #ta ¢astice jedt o cca 100 nmatSi.

Dale je patrne, Ze vSechny emulzélyrjeden spolény znak a to, Ze 6. den pozorovani
byla velikost¢astic ve vSecltasovych intervalech velmi mald a zhruba stejna (Qby.

U vSech emulzi michanychiptznych otékach byla velikostéastic tento den pozorovani
do 50 nm. U rychlosti 15400 ot./min je paradoxei¢in delSi dobu byla emulze michana,
tim wvétSi byly ¢astice. U rychlosti 14400 ot./min velika&istic do 15. min michani rostla,
ale tam dosahla maxima acat se pozvolna zmenSovat. Nejmensi veliké&stic bylo
dosazeno id rychlosti 13400 ot./min v 15. a 20. min. michdd 10. min michani emulze
touto rychlosti doSlo ke skokovému sniZeni veliké&stic z cca 35 nm na pouhych 9 nm
v 15. minu¢ a na 11 nm ve 20. minutM¢reni ukazalo, Ze ve 30. min doSlosbge sko-
kové znené velikosti ¢astic, ale v tomto ifppadt se velikostéastic zvysila az na hodnotu

kolem 50 nm.
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Obr. 34 Emulze 6. den po namichané piznych rychlostech, 25 °C

Castice o velikosti 14,51 nm byly 6. den pozorovanémulzi michané rychlosti
12400 ot./min po dobu 10 min. obsazeny dokoncE0@% obsahu (viz. Obr. 35).

Size Distribution by Intensity
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Obr. 35:Velikosticastic obsazené v emulzi michané rychlosti 1240@iat.
po dobu 10 min, 25 °C
V emulzi michané rychlosti 15400 ot./min po dobmih. byly v 6. den ré&eni zastoupeny
castice o velikosti 25,41 nm. Obsah takto velkyéhtic byl 99,9 % (viz. Obr. 36).
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Size Distribution by Intensity
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Obr. 36:Velikosticastic obsazené v emulzi michané rychlosti 1540@iat.
po dobu 1 min, 25 °C

M¢étenim velikosticastic bylo zjis¢no, Ze i dalSi dny porfpraw obsahovaly nejmengasti

emulze, které byly michané rychlosti 13400 a 1420in.
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6.2 Vliv teploty na velikost ¢astic a na stabilitu emulzi

Kromé rychlosti ot&ek kthem gipravy emulzi nila na stabilitu vliv i teplota, ip které
byly emulze skladovany. Emulze byly michary lpboratorni teplat (25 °C) a poté byly
skladovany f trech fiznych teplotnich podminkach - teplota laborat(25 °C), chladst
ky (4 °C) a termostatu (37 °C).

U emulzi michanychiprychlosti 3400 a 12400 ot./min, byla krértaboratorni a chlad-

nickove teploty zvolena na zakkagredchozich experimeinteplota termostatu 37 °C.

Prostednictvim nétenim velikosti¢astic bylo mozno porovnat, jaky byl rozdil ve slia®i
emulzi gipravenych rychlosti 3400 ot./min, ale skladovanymih riznych teplotach
(25 °C a 37 °C). Jakimeme vidt na Obr. 37, velikostastic emulze skladovandi 37 °C
9., 13. a 20. den skladovani byl&si nez u stejné emulze skladovargteplot 25 °C.
Zvlasg patrné je to 13. den, kde je rozdil ve velik@sistic cca 300 nm. Emulze michana
rychlosti 3400 ot./min bylaipteplo& 25 °C 13. den pozorovani v oblasti nanoemulzi.
U téZze emulze skladovandi 37 °C je patrné, Ze 13. den nastal rozpad emulze tedy
fici, Ze emulze skladovandigeplot 25 °C byla i 20. den &eni stabildjSi nez emulze

skladovana § teplo& 37 °C.
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Obr. 37: Rozdil ve velikostastic v emulzi michané rychlosti 3400 ot./min
a skladovanéjfy 25 °C a 37 °C
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Stejre tak Ize porovnat rozdil ve stabdit emulze michané rychlosti 12400 ot./min a skla-
dované pi teplotach 25 °C a 37 °C. N&rené hodnoty (Obr. 38) ukazuji, Ze rozdilné teplo-
ty skladovani neity v 9. ani 13. den skladovani na velik@ststic podstatny vliv. Vliv
teploty se projevil az 20. den, kdy byl rozdil vaikosti ¢astic jiz markantni. Tento rozdil
ve velikosti¢astic emulzi skladovanychigeplot 25 °C a 37 °C byl 20. den pozorovani
cca 3700 nm. Zatimco u emulze skladovatiégplot 25 °C byla 20. den pozorovani veli-
kost ¢astic cca 550 nm, tak emulze skladovatiégplo& 37 °C obsahovaly ve stejny den

pozorovaniastice o velikosti cca 4200 nm.
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Obr. 38: Rozdil ve velikostéstic v emulzi michané rychlosti 12400 ot./min
a skladovanép 25 °C a 37 °C

Diky metreni velikosti¢astic bylo zjis¢no, Ze vSechny emulze skladovartétgplot 25 °C
mely ve vSech fipadech menSi velikogtstic, nez tomu bylo u emulztipravovanych

sice i stejnych rychlostech, ale skladovanyahyyssi teplot (37 °C).
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6.3 Vizualni pozorovani

Vizualré byly pozorovany emulze michana rychlosti 3400, 002413400, 14400
a 15400 ot./min po dobu 30 min, skladovany v rogdih teplotach (4, 25, 37 a 50 °C).
Samotné pozorovani bylo prowdmb od 2. dne po jejichifpraw z toho divodu, Zeterstw
piipravené emulze byly dosti nagny, v disledku velké rychlosti ot&k bihem michani.
Byla sledovana barva emulze, celkovy vzhledtipggniné znamky rozpadu jako taRré-

movani, atd. Déle byla také pozorovai@qgmnostéi absence jednotlivych fazi.

Vizualnim pozorovanim bylo zji&o, Ze emulze michand rychlosti 12400 ot./min a-skl
dovana p 37 °C byla hned 1. den pozorovani transparedizimco emulze iipravena
rychlosti 3400 ot./min byla transparentni o dendgpzTransparentnost obou emulzi trvala
do 3. dne pozorovani, poté pozvolngaia dochazet k rozpadu emulze. Pro emulze mi-
chané rychlosti 12400, 13400, 14400 a 15400 ot.kyia na zkouSku zvolena teplota
50 °C. U &chto emulzi doSlo hned 2. den po namichani k raz@atyto emulze nebyly
tudiz dale hodnoceny. Z toho vyplyva, Ze tyty teéployly piilis vysoké a emulze bylyip

téchto teplotach nejmérstabilni.

Emulze uchovavanétipaboratorni teplat mély lepsi stabilitu, nez tomu bylo u teplot ter-
mostatovych. VSechny emulze byly zZatku ml&€né bilé a s postupeniasu se kazda

z emulzi stala minimathna 3 dny transparentni. Vyjimkou byla emulze miéheychlosti
3400 ot./min, ktera se nestala nikdy Gpltransparentni. Tato emulze byla stabilni
do 12. dne pozorovani. Jako prvni se stala traesp@r emulze michana rychlosti
13400 ot./min a to uz 8. den po jejfigraw. Transparentnost této emulze trvala nejdelSi
dobu a vydrzela az do 15. dne pozorovéani, coz @n8. Ostatni emulze michané rych-
lostmi 12400, 14400 a 15400 ot./min se staly traresni az po 13. dni odipravy a je-
jich transparentnost trvala pouze 3 dny. Déle lzji§teno, Zze se vSechny emulze (krom
emulze michané rychlosti 3400 ot./mir) f@to teplo¢ zataly zhruba po 17. dnu pozoro-

vani pozvolna rozpadat.

e

(3400, 12400, 13400, 14400 a 15400 ot./min). Nsbe uvedeny tabulky vizuélniho pozo-

rovani emulzi skladovanychigeplot 4 °C.

Zbyvaijici tabulky popisujici chovani emulzicase pi riznych teplotach skladovani jsou

uvedeny v floze.
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V Tab. 3 mizeme vidt, Ze emulze michana rychlosti 3400 ot./min byle8Bdine pozoro-
vani mlé€n¢ bila a az poté se sa postupé stavat ve spodriiasti emulze transparentni.

Jiz 5. den bylo u taktorfpravené emulze pozorovano krémovani.

Tab. 3. Vizualni pozorovani emulze michané rychl@#00 ot./min a skladované
pri teplote 4 °C

Doba
Pocet fazi Krémovani Vzhled (barva)
pozorovani [den]
2 1 ne bila
3 1 ne bila
4 1 ne bila
5 2 ano bila
8 2 ano bila
10 3 ano bila/polotransparentni
12 3 ano bila/polotransparentni
14 3 ano bila/polotransparentni
17 3 ano bild/polotransparentni
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Z Tab. 4 je patrné, Ze emulze michana rychlostDQZzt./min byla do 8. dne pozorovani

mléiné bila. Od 10. do 17. dne pozorovani se emulze poszgtala stavat ve spodiiés-

ti transparentni. Kréemovani bylo u této emulze pozéno po 14. dnech skladovani.

Tab. 4. Vizualni pozorovani emulzi michanych nathl@2400 ot./min a skladovanych
pri teplote 4 °C

Doba
Pocet fazi Krémovani Vzhled (barva)
pozorovani [den]

2 1 ne bila

3 1 ne bila

4 1 ne bila

5 1 ne bila

8 1 ne bila

10 2 ne bila/polotransparentni
12 2 ne bila/polotransparentni
14 3 ano bila/polotransparentni
17 3 ano bila/polotransparentni

Zbyvajici Tab. 5. — 7. nam ukazuji, jak se emulzihané rychlosti 13400, 14400
a 15400 ot./min chovaly po dobu 28.udmd jejich gipravy. VSechnyit emulze byly do

8. dne pozorovani mtéé bilé. Od dalSich dnpozorovani se staly emulze ve spochsti
transparentni, coz bylo az do konce pozorovanicnam Jediné ¥em se emulze od sebe
liSily byl den, kdy u nich bylo pozorovano krémovak emulze pipravené rychlosti
15400 ot./min bylo krémovani pozorovano tigjd, a to 17. den skladovani. Nejlépe do-
padla emulze ffipravend rychlosti 13400 ot./min, u které bylo poz@ano krémovani nej-

pozckji, a to az 28. den po namichani.
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Tab. 5. Vizualni pozorovani emulzi michanych nathl@3400 ot./min a skladovanych

pri teplote 4 °C

Doba
Pocet fazi Krémovani Vzhled (barva)
pozorovani [den]

2 1 ne bila

3 1 ne bila

6 1 ne bila

7 1 ne bila

8 1 ne bila

10 2 ne bila/polotransparentni
13 2 ne bila/polotransparentni
14 2 ne bila/polotransparentni
15 2 ne bila/polotransparentni
17 2 ne bila/polotransparentni
20 2 ne bila/polotransparentni
21 2 ne bila/polotransparentni
22 2 ne bila/polotransparentni
24 2 ne bila/polotransparentni
28 3 ano bila/polotransparentni
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Tab. 6. Vizualni pozorovani emulzi michanych nathl@4400 ot./min a skladovanych

pri teplote 4 °C

Doba
Pocet fazi Krémovani Vzhled (barva)
pozorovani [den]

2 1 ne bila

3 1 ne bila

6 1 ne bila

7 1 ne bila

8 1 ne bila

10 2 ne bila/polotransparentni
13 2 ne bila/polotransparentni
14 2 ne bila/polotransparentni
15 2 ne bila/polotransparentni
17 2 ne bila/polotransparentni
20 2 ne bila/polotransparentni
21 3 ano bild/polotransparentni
22 3 ano bila/polotransparentni
24 3 ano bild/polotransparentni
28 3 ano bila/polotransparentni
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Tab. 7. Vizualni pozorovani emulzi michanych nathl@5400 ot./min a skladovanych
pri teplote 4 °C

Doba
Pocet vrstev Krémovani Vzhled (barva)
pozorovani [den]

2 1 ne bila

3 1 ne bila

6 1 ne bila

7 1 ne bila

8 1 ne bila

10 2 ne bila/polotransparentni
13 2 ne bila/polotransparentni
14 2 ne bila/polotransparentni
15 2 ne bila/polotransparentni
17 3 ano bild/polotransparentni
20 3 ano bila/polotransparentni
21 3 ano bild/polotransparentni
22 3 ano bila/polotransparentni
24 3 ano bila/polotransparentni
28 3 ano bila/polotransparentni

Spoleénym znakem bylo, Ze vSechny emulzépmvené rychlosti 3400, 12400, 13400,
14400 a 15400 ot./min byly do 8. dne pozorovanimd®ilé, ale Bhem dalSich dinpozo-
rovani se spodniast z&ala stavat transparentni. AvSak zadna z emulztleibnych pi
4 °C se nestalésté transparentni. Z tabulek je dale patrné, Zze uhvéewulzi bylo od uii-

tého dne pozorovano krémovani, které se nachazdlpwhorni¢asti emulze.
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6.4 Mikroskopické pozorovani

Kromé méieni velikosti¢astic gristrojem Zeta Nano ZS a vizualniho pozorovani Ipylm
vadno i pozorovani mikroskopicke, které probihalo,dodu 28. dfi a u kazdého vzorku
emulze byly po celou dobu pozorovanitipovany fotografické zaznamy. Vzhledem
k rozsahu diplomové prace byly vybrany jetkteré fotografie reprezentujici cely soubor

a vystihujici vySe zmimou problematiku.

Jako vzorové ukazky byly vybrany fotografie emulzitipravené rychlosti
3400 a 12400 ot./min, které byly skladovatiyjednotné teplat (4 °C) a fotografie emulze
piipravené rychlosti 15400 ot./min, ale skladovamaznych teplotnich podminkach (4 °C
a 25 °C). Pomoci mikroskopického pozorovani byigtayano, zda je nathto emulzich
patrné, jaky vliv ma rychlost michani a teplotaaskivani na charakter a velikasistic

v emulzi.

Porovnanim Obr. 39 a Obr. 40, bylo zj®b, Ze rychlost otk michani 3400
a 12400 ot./min méa skutes vliv na velikosteastic v emulziCéastice obsazené v emulzi
piipravené rychlosti 3400 ot./min jsou vyr&aretSi nezéastice v emulzi ppraveneé rych-
losti 12400 ot./min. TotéZz bylo potvrzeno i v¢pem pameérné velikostéastic, ktera byla
v emulzi gipravené rychlosti 3400 ot./min 3040 nm a v emuyd#pravené rychlosti
12400 ot./min 1430 nm, (Tab. 8. a 9.). Déle bylét&ajo, Ze se emulze liSi rychlosti Brow-
nova pohybu. Zatimco v emulzi michané rychlostiBd40/min byl Browriiv pohyb mini-
malni, tak v emulzi michané rychlosti 12400 ot./mimu bylo naopak - Browiv pohyb
byl dosti znény.
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Obr. 39: Emulze michana rychlosti 3400 ot./minag&lana pi teplot 4 °C

Tab. 8. Hodnoty velikostéstic emulze jypravené rychlosti 3400 ot./min

Cislo meieni Velikost &astic [nm]
1 2490
2 2690
3 2140
4 3590
5 4280
@ velikost 3040
SD 720
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Obr. 40: Emulze michana rychlosti 12400 ot./mitaddvana pi teplot 4 °C

Tab. 9. Hodnoty velikostéstic emulze jfgpravené rychlosti 12400 ot./min

Cislo meienti Velikost ¢astic [nm]
1 1460
2 1310
3 1590
4 1520
5 1260
@ velikost 1430
SD 110

U emulze pipravené rychlosti 15400 ot./min (Obr. 41 a 42)okzjiS€no, Ze rozdilné tep-
loty skladovani u stefnrychle michanych emulzi nemaji vyrazny vliv nadgejvelikost
¢astic a ani na rychlost Brownova pohybu, ktery bylbou emulzich jen nepatrny.diPr
mérna velikostéastic byla ténst stejna, v emulzi skladované&ipgeplo€ 4 °C to bylo
1260 nm a v emulzi skladované teplot 25 °C 1190 nm. (Tab. 10. a 11.). Tyto emulze se

vSak vyznama liSi paitem viditelnych¢astic. U emulze skladovandi peplot 4 °C mi-
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Zeme vidt ve stejny den pozorovani mnohegtsi mnozstvicastic, nez je tomu u stejné
emulze skladované&ip25 °C. Redpokladem je, Ze emulze skladovahiagplot 25 °C mé
vétSi patet ¢astic v oblasti jednotek nanomigtcoz jsowastice, které nejsou viditelnéssv
telnym mikroskopem. Vysledek mikroskopického pox@rd potvrzuje i fakt, Zzetpméie-
ni velikosti ¢astic fistrojem Zeta Nano ZS bylo také zfigb, ze emulze skladovanéi p

riznych teplotach obsahuji prvni dnigtpizné stejré velkécastice.

Obr. 41: Emulze michana rychlosti 15400 ot./mitaddvana pi teplot 4 °C
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Tab. 10. Hodnoty velikostastic emulze fipravené rychlosti 15400 ot./min

Cislo meieni Velikost &astic [nm]

1 1310

2 1170

3 1660

4 1380
5 760

@ velikost 1260
SD 230

Obr. 42: Emulze michana rychlosti 15400 ot./mitadvana pi teplot 25 °C
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Tab. 11. Hodnoty velikostastic emulze fipravené rychlosti 15400 ot./min

Cislo meieni Velikost &astic [nm]

1 1310

2 1240
3 920
4 970

5 1520

@ velikost 1190
SD 200

Ostatni emulze, které byly pozorovany mikroskopiokyy velmi podobny charakter, jako

vySe uvedené ukazky emulzi.

Mikroskopicky byl také pozorovan rozpad emulzep getnak krémovani a jednak flokula-
ce, jejichz ukazky iveme vidt na Obr. 43 a 44, kde v oboiipadech byla pozorovana i

piitomnost mirného Brownova pohybu.

Obr. 43: Emulze michana rychlosti 3400 ot./minagd&lvana pi teplot 4 °C
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Ke krémovani doSlo v emulzifipravené rychlosti 3400 ot./min a skladovarté 4°C,
ze které byl z horntasti odebran vzorek. #nérna velikostcastic této emulze byla
5120 nm. (Tab. 12.).

Tab. 12. Hodnoty velikostastic emulze fipravené rychlosti 3400 ot./min

Cislo meieni Velikost ¢astic [nm]
1 4970
2 6840
3 8840
4 3240
5 730
@ velikost 5120
SD 2170

Obr. 44: Emulze michana rychlosti 12400 ot./mitaddvana pi teplot 37 °C

Flokulace byla pozorovana v emulzigravené rychlosti 12400 ot./min, ktera byla sklado

vana i teplot 37 °C. Piimérna velikostcastic této emulze byla 3010 nm (Tab. 13.).
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Tab. 13. Hodnoty velikostastic emulze jfypravené rychlosti 3400 ot./min

Cislo méfeni Velikost &astic [nm]
1 2620
2 1930
3 3460
4 3040
5 2000
@ velikost 3010
SD 990
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ZAVER
Ukolem diplomové préace byla optimalizace procesmiatameti tak, aby byla fipravena
stabilni emulze. Na zakladgredchozich zkuSenosti byla zvolena metotipravy emulzi

systémem dvou emulgatorkdy naSim prornnym parametrem byla rychlost &&k ho-

mogenizé&niho zdizeni.

Byly ptipraveny emulze typu olej ve vé&dO/V), jejiz olejovou fazi tviil n-undekan a fazi
vodnou destilovana voda v pérm 5/95 (O/V). HLB hodnota systému byla nastaveaa n
hodnotu 11,5 pomoci emulgatolgepal CA 520 a Igepal CA 720, jejichz celkové mno
stvi ¢inilo 5 hm. %. K vlastni fipraw emulzi bylo pouzito vysokorychlostniho homogeni-

zéru Ultra-Turrax.

V prvni ¢asti experimentu byl u emulzi zkouman vliv rychiasticek na velikosttastic

a jejich stabilitu stim, Ze nejprve bylfipraveny d¢ emulze pi rychlostech 3400
a 12400 otéek za minutu a u nich dale¢hena velikost jejicktastic @istrojem Zeta Nano
SZ. Métenim bylo zjis¢no, Ze u emulzi fpravovanych rychlosti 3400 a 12400 ot./min
nebyl prvni dny po jejich vyrabpatrny #ilis velky rozdil ve velikostech jejictiastic. Ri
rychlosti 3400 ot./min se vSak velikasistic scasem pozorovani zvySovala razaiitnez
tomu bylo u emulze michané rychlosti 12400 ot./rRirato byly zvoleny, krokvySe zmi-
nénych rychlosti, i vysSi rychlosti michéani, a to ko#tné jeS€& 13400, 14400
a 15400 ot./min a viznych¢asovych intervalech byly odebirany vzorky tak, doyo po

promeieni velikosti jejichéastic byli schopni optimalizovat dobipravy emulzi.

Z vyslediki mereni velikosticastic bylo ihned pofjipraw patrné, Ze rychlost 13400 ot./min
je idealni k tomu, aby se ziskala emulze s co nejineelikosticastic, a to ve vSech do-

bach odbru vzorki, vyjma 1. minuty. Také bylo zji&o, Ze k tomu, aby bylo dosazeno
co nejmensickastic, stai touto rychlosti emulziifpravovat 20 minut, coZz se ndm potvr-
dilo i 6. den skladovaniipteplot 25 °C. Podobnych vysledkylo dosazeno i u rychlosti

14400 ot./min (doba michani 30. min).

Kromé zmeny rychlosti otédek kethem gipravy emulzi, byl sledovan i vliv teploty sklado-
vani na jejich stabilitu. Vyrobené emulze byly sldaany pi teplotach 4, 25, 37 a 50 °C,
meéiena jejich velikostastic, pozorovany vizuatna mikroskopicky. Diky réfeni velikosti

¢astic bylo zjis&no, Ze vSechny emulze skladovartétgplot 25 °C byly ve vSechifpa-
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dech stabilgjSi, nez tomu bylo u emulzitipravovanych sice ip stejnych rychlostech,
ale skladovanych nappri teplot 37 °C.

Vizuélnim pozorovanim bylo zji&ho, Ze nejstabik)Si byly emulze skladované&ipgeplot

4 °C, i kdyZ u nich bylo po tité dok& pozorovano krémovani. Mérstabilni byly emulze
skladované % teplot 25 °C. Nejméa stabilni byly emulze skladovanéi peplotach ter-
mostatovych (37 a 50 °C). Emulze skladovati&p °C se 3. den po jejiclripraw zataly
rozpadat. U emulzi skladovanych p0 °C doslo k jejich rozpadu ihned druhy den.oTyt
teploty nejsou tudiZz pro dlouhodobou stabilitu exnhgkilis vhodné, jelikoZz emulze se po

velmi kratké dob zataly rozpadat.

Souwasre s vizualnim pozorovanim probihalo i pozorovani noskopické, Bhem kterého
byly parizovany fotografické zaznamy, ze kterych je paméiéolika typi rozpadu emulzi,

nag. flokulace nebo krémovani.

Zawrem lzefici, Zze se nam podifo optimalizovat vyrobni podminky a s ohledem tebs
litu emulzi bylo nejmenSicBastic dosazeno u emulze michané rychlosti 1440@iotpo
dobu 30 minut. Naifpravu emulzi a nasledm na jejich stabilitu ma vliv nejenom spravna
volba rychlosti otéek pouZitého homogenigaiho zdizeni, doba fipravy emulze,

ale v neposledriack i podminky jejiho skladovani.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOL U A ZKRATEK
Agl jodid stibrny

DATEM diacetyltartaric acid esters of monoglyceridesegskyseliny diacetylvinné

a monoglycerid)

DLS dynamicky rozptyl sitla

HgS sulfid rtu'naty

Hgl, jodid rtuenaty

HLB hydrophile-lipophile balance (hydrofiripofilni rovnovaha)
NacCl chlorid sodny

o typ emulze olej ve vad

O/VIO typ emulze olej/voda/olej

PbS sulfid olovnaty

V/IO typ emulze voda v oleji

V/OIV typ emulze voda/olej/voda
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PRILOHA |

A Tab. 1. Vizualni pozorovani emulzi michanych logth3400 ot./min a skladovanych

pri teplote 25 °C

Teplota [°C] oy Pocet vrstev Rozpad Vzhled (barva)
pozorovani emulze

25 2 1 ne bila

25 3 2 ne bila/polotransparen
25 4 2 ne bila/polotransparen
25 5 2 ne bila/polotransparen
25 8 2 ne bila/polotransparen
25 10 2 ne bila/polotransparen
25 12 2 ano polotransparentn
25 14 2 ano aplny rozpad

ni

ni

ni

ni

ni

A Tab. 2. Vizualni pozorovani emulzi michanych logth3400 ot./min a skladovanych

pri teplote 37 °C

Dny Rozpad
Teplota [°C] o Pocet vrstev Vzhled (barva)
pozorovani emulze
37 2 2 ne bila/polotransparen
37 3 1 ne transparentni
37 4 2 ano bila/polotransparen
37 5 2 ano aplny rozpad

ni

ni



A Tab. 3. Vizualni pozorovani emulzi michanych logth12400

pri teplote 25 °C

ot./min a skladovanych

Teplota [°C] bry Pocet vrstev Rozpad Vzhled (barva)
pozorovani emulze

25 2 2 ne bila/polotransparentni
25 3 2 ne bila/polotransparentni
25 4 2 ne bila/polotransparentni
25 5 2 ne bila/polotransparentni
25 8 2 ne bila/polotransparengni
25 10 2 ne bila/polotransparentni
25 12 2 ne bila/polotransparentni
25 14 1 ne transparentni

25 17 1 ne transparentni

25 18 1 ne transparentni

25 19 2 ano polotransparentn
25 21 2 ano polotransparentn
25 24 2 ano bila/polotransparengni
25 25 2 ano bila/polotransparengni
25 26 2 ano bila/polotransparengni
25 28 2 ano uplny rozpad




A Tab. 4. Vizualni pozorovani emulzi michanych logth12400

pri teplote 37 °C

Dny Rozpad
Teplota [°C] o Pocet vrstev Vzhled (barva)
pozorovani emulze
37 2 1 ne transparentni
37 3 1 ne transparentni
37 4 2 ano bila/polotransparen
37 5 2 ano aplny rozpad

ot./min a skladovanych

ni



A Tab. 5. Vizualni pozorovani emulzi michanychlogth13400 ot./min a skladovanych

pri teplote 25 °C

ni

ni

ni

Teplota [°C] bry Pocet vrstev Rozpad Vzhled (barva)
pozorovani emulze

25 2 1 ne bila
25 3 2 ne bila/polotransparen
25 6 2 ne bila/polotransparen
25 7 2 ne bila/polotransparen
25 8 1 ne transparentni
25 10 1 ne transparentni
25 13 1 ne transparentni
25 14 1 ne transparentni
25 15 1 ne transparentni
25 17 1 ano polotransparentn
25 20 2 ano bila/polotransparengni
25 21 2 ano bila/polotransparengni
25 22 2 ano bila/polotransparengni
25 24 2 ano bila/polotransparengni
25 28 2 ano aplny rozpad




A Tab. 6. Vizualni pozorovani emulzi michanych logth 14400

pri teplote 25 °C

ot./min a skladovany

ch

ni

ni

ni

ni

ni

kni

ni

Teplota [°C] bry Pocet vrstev Rozpad Vzhled (barva)
pozorovani emulze

25 2 1 ne bila

25 3 2 ne bila/polotransparen
25 6 2 ne bila/polotransparen
25 7 1 ne bila

25 8 1 ne bila

25 10 2 ne bila/polotransparen
25 13 2 ne bila/polotransparen
25 14 2 ne bila/polotransparen
25 15 1 ne transparentni
25 17 1 ne transparentni
25 20 2 ano polotransparentn
25 21 2 ano polotransparentn
25 22 2 ano bila/polotransparen
25 24 2 ano bila/polotransparen
25 28 2 ano aplny rozpad




A Tab. 7. Vizualni pozorovani emulzi michanychlogth15400 ot./min a skladovanych

pri teplote 25 °C

Teplota [°C] bry Pocet vrstev Rozpad Vzhled (barva)
pozorovani emulze

25 2 1 ne bila

25 3 2 ne bila/polotransparen
25 6 2 ne bila/polotransparen
25 7 2 ne bila/polotransparen
25 8 2 ne bila/polotransparen
25 10 2 ne bila/polotransparen
25 13 1 ne transparentni
25 14 1 ne transparentni
25 15 1 ne transparentni
25 17 2 ano polotransparentn
25 20 2 ano polotransparentn
25 21 2 ano polotransparentn
25 22 2 ano polotransparentn
25 24 2 ano polotransparentn
25 28 2 ano aplny rozpad

ni

ni

ni

ni

ni



