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ABSTRAKT

Tato prace je zaméfena na piipravu emulzi a studium vlivu rtiznych faktori na stabilitu
emulzi. K pfipravé emulzi byla pouzita metoda emulgace systémem dvou emulgatort.
U vyrobenych emulzi byla ménéna hodnota HLB, podminky skladovani, koncentrace
emulgatorti a pomér olejové a vodné faze. Pomoci vizudlniho pozorovani a mikroskopie
byla u téchto emulzi provedena zékladni charakteristika. Bylo zjiSténo, Ze vSechny zming-
né faktory maji nesporny vliv na stabilitu emulze. Nejlepsich vysledkt stability bylo dosa-
zeno u emulzi pfi hodnot¢ HLB = 11,5, koncentraci emulgatorti 5 % a teploté skladovani
4 °C. Pii téchto podminkach se nam podatilo vyrobit stabilni mlé¢né bilé¢ emulze o poméru
olejové a vodné faze (o/v) 5/95, 20/80 a 25/75, u nichZ jejich stabilita ptetrvala i po 5
dnech testovani. Déle pak emulzi o poméru o/v = 30/70, ktera byla stabilni 1 po 12 dnech

testovani.

Kli¢ova slova: emulgétor, emulze, hodnota HLB, stabilita, undekan

ABSTRACT

This thesis is focused on the preparation of emulsions and study of effects of various
factors on the stability of emulsions. Emulsification method with system of two emulsifiers
was used for the preparation of emulsions. HLB value, storage conditions, the
concentrations of emulsifiers and the ratio of oil and aqueous phase were changed in
produced emulsions. Thanks to a visual observation and microscopy was performed the
basic characteristic of emulsions. It was found that all these factors have an undeniable
influence on the stability of emulsion. The best results of emulsions stability were achieved
with the HLB value = 11,5, 5 % concentration of emulsifiers and storage temperature at
4°C. With these conditions, we were able to produce a milky white stable emulsion with
the ratio of oil and aqueous phase (o/w) 5/95, 20/80 and 25/75, where their stability had
persisted even after 5 days of testing. Then the emulsion with the ratio o/'w = 30/70, which

was stable even after 12 days of testing.

Keywords: emulsifier, emulsion, HLB value, stability, undecane
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UvVOoD

Emulze jsou v souc¢asné dobé hojné vyuzivany jak v potravinarském, tak predevsim v kos-
metickém pramyslu. V praxi se setkdvame s pfirozenymi i uméle pfipravenymi emulzemi.
V nékterych primyslovych odvétvich mohou byt emulze dokonce nevitanym jevem napf.

pii zpracovani ropy, nebot’ znemoziuji déleni kapalnych fazi a Casto zvysuji jeji viskozitu.

Existuje n€kolik zpisobll jak emulze vyrobit. Jednim z nich je i emulgace systémem dvou
emulgatort, jehoz nejvétsi vyhodou je to, ze vlastni emulgace probiha pii bézné teploté

a nevyzaduje zadné vyssi naroky jak na energii, tak na pouzité zatizeni.

Nevyhodou emulznich systému je, Zze ne vSechny tyto systémy jsou ihned po své vyrobé
stabilni. Proto je nutno hledat takové systémy a nastavit jejich jednotlivé parametry

a podminky skladovani tak, aby nedochazelo k jejich rozpadu.
Proto i cilem této diplomové prace je pfipravit emulze metodou emulgace systémem dvou
emulgatort, pficemz budou ménény jejich jednotlivé parametry a podminky skladovani

tak, aby bylo dosazeno stabilnich emulznich systémd.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

11

TEORETICKA CAST



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 12

1 EMULZE

Emulze jsou heterogenni disperzni soustavy (hydrofobni koloidy). Vznikaji dispergovanim
vzajemn¢ nemisitelnych kapalin. Jedna z kapalin tvofi tedy disperzni podil rozptyleny

na drobné¢ ¢astice (kapky) v kapalném disperznim prosttedi druhé kapaliny. [1]

Velikost kapicek zavisi na stupni homogenizace a na povaze jednotlivych kapalin. Obvyk-

le jde o kapaliny s riznou hustotou a polaritou. [2]

Pro vznik emulzi plati podminka, ze kapaliny, které spolu vytvéreji emulzi, musi byt na-

vzajem nemisitelné nebo jen omezené misitelné. [3]

1.1 Kilasifikace emulzi

Emulzni systémy byvaji obvykle klasifikovany podle [4]:
A) polarnosti disperzniho prostiedi;
B) koncentrace disperzniho podilu;
C) velikosti rozptylenych castic.

A) Podle polarnosti disperzniho podilu a prostiedi na:

e emulze primé (tzv. prvniho druhu) - oznacované jako o/v (olej ve vode), ve kte-

rych je disperznim prostiedim polarné;si kapalina (napt. mléko);

e emulze obracené (tzv. druhého druhu) - oznacované jako v/o (voda v oleji), ve kte-

rych je disperznim prostiedim nepolarni kapalina (napt. maslo). [4]
B) Podle koncentrace disperzniho podilu na:

e ziedéné emulze - dispergovand faze zaujima max. 2 % z celkového objemu, pri-

mér kapigek je fadové 107 m (blizky rozméru koloidnich &astic);

e koncentrované emulze - obsahuji nedeformované sférické kapky, které v mono-
disperznim systému mohou dosahnout koncentrace disperzniho podilu az

74 obj. %;

¢ vysoce koncentrované (gelovité) emulze s kapkami disperzniho podilu ulozenymi
tak té€sné, ze se vzdjemné deformuji, nabyvaji tvarii mnohostént, odd€lenych
od sebe tenkymi filmy koloidnich rozmért vrstvickami disperzniho prostredi

a emulgatoru. [4]
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Ziedéné emulze az po vysoce koncentrované, vykazuji velmi rozdilné vnitini dynamické
a mechanické vlastnosti. Kdyz je emulze silné¢ ziedénd, jsou ¢astice zmitany Brownovym
pohybem a chova se jako viskdzni Newtonovské kapalina. Kdyz je emulze vice koncentro-

vana, jsou vnitini dynamiky siln€ omezeny a emulze se chova jako viskoelasticka latka. [5]
C) Podle velikosti rozptylenych ¢astic na:

e makroemulze s velikosti ¢astic > 100 nm (zpravidla v rozsahu 100 - 1000 nm),
jsou to kalné, mlécn€ zbarvené a termodynamicky nestabilni disperze vzéjemné
nemisitelnych kapalin. [1] Jsou stabilizovany kineticky. V disledku toho zavisi je-
jich stabilita na slozeni emulze a na velikosti ¢astic. V zavislosti na zptsobu pfi-
pravy miize byt dosazeno rtizné distribuce velikosti kapek, tzn., ze 1 zpusob ptipra-

vy mize mit vliv na stabilitu emulze [6];

¢ mikroemulze s velikosti ¢astic 10 - 100 nm, jsou to ¢iré a termodynamicky stabilni

disperze [1];

e nanoemulze - jejich vyznam roste v poslednich letech pfedevSim v oblasti kosme-
tiky a zdravotnictvi. Nanoemulze jsou transparentni (prahledné) systémy s velikosti
castic vrozmezi 50 - 200 nm. [7, 8] Nanoemulze jsou také oznaCovany jako

tzv. mini-emulze. [9, 10]

Zvlastnim druhem emulzi jsou tzv. kritické emulze, coZ jsou soustavy tvorici se obvykle ze
dvou omezené misitelnych kapalin pti teploté blizké kritické teploté rozpousténi, kdy me-
zifdzové napéti na rozhrani fazi je velmi malé (10° N.m™) a k dispergovani jedné kapaliny
druhou staci jen tepelny pohyb molekul. Kritickd emulze miize existovat jen ve velmi Uz-
kém teplotnim intervalu a vyznacuje se nestdlosti disperzniho podilu (kapicky kritické

emulze se v soustave neustale tvofi a zanikaji). [4]

Kromé zékladnich typli emulzi o/v nebo v/o je mozné piipravit také rizné typy slozenych
emulzi, tzv. multiple emulze, (napt. o/v/o nebo v/o/v). Emulze typu v/o/v je tvofena dis-
pergovanymi Casticemi vody ve vétSich casticich oleje, které jsou samy dispergovany

v kontinualni vodné fazi. [11]

Tyto emulze jsou obvykle pfipravovany dispergaci ve dvou krocich a za pouziti dvou typt
emulgatort (hydrofilniho a hydrofobniho), popt. mohou vznikat v dasledku nerovnomér-

ného rozdéleni emulgéatoru v riznych mikroskopickych oblastech soustavy pti inverzi fazi.
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Vzhledem k velké plose fazového rozhrani je stabilita téchto systémi jeSté mensSi nez

u jednoduchych emulzi. [4]

1.2 Slozeni emulzi

VétSina potravinovych emulzi se sklada ze tfi riznych oblasti, které maji odlisné fyzikal-
né-chemické vlastnosti. Jsou to castice, kontinualni faze a rozhrani, jak miizeme vidét
na Obr. 1. Molekuly v emulzi se na tyto tfi oblasti rozd¢€li podle jejich koncentrace a pola-
rity. Nepolarni molekuly maji tendenci byt umistény prevazné v olejové fazi, molekuly
polarni ve fazi vodné a amfifilni molekuly na rozhrani. Je tfeba poznamenat, ze
1 v rovnovaze neustale probihaji vymény molekul mezi jednotlivymi oblastmi, k nimz do-
chdzi v mife, kterd zdvisi na hmotnosti piepravovanych molekul skrz riizné oblasti
v systému. [11]

interfacial
Region

Continuous
Phase

Obr. 1. Schema slozek emulze

1.3 Interakce ¢astic v emulzich

Mnoho fyzikalné-chemickych a senzorickych vlastnosti emulzi je siln€ ovlivnéno pfitazli-
vymi a odpudivymi interakcemi plisobicimi mezi ¢asticemi. Existuje mnoho riznych druhii
koloidnich interakei, které mohou piisobit v emulzich, napt. Van der Waalsovy sily, elek-
trostatické, hydrofobni interakce a fada dalSich. Celkové charakteristiky interakci mezi
¢asticemi v urcité emulzi jsou urovany relativnim podilem riznych druht koloidnich in-
terakci, plsobicich v tomto systému. Jestlize Castice ovladnou pfitazlivé sily, maji ¢astice

tendenci se spolu sdruzovat, zatimco kdyz je ovladnou sily odpudivé, maji tendenci zlstat
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jako jednotlivé subjekty. Interakce mezi Casticemi emulze mohou vést k velkym zménam

ve stabilite, reologii, vzhledu a chuti emulzi. [11]

1.4 Priprava emulzi

Proces, pii kterém dochazi k rozptylovani jedné faze (kapalné ¢i tuhé) do druhé (vétSinou
kapalné) se nazyva dispergace. Jestlize se disperguje jedna kapalina do druhé, kdy jedna
tvoti spojité prostfedi a druhd je dispergovana ve formé relativné malych kapek, vznika
emulze. [12] Proces, pii kterém je jedna kapalina dispergovéana ve druhé se nazyva emulzi-
fikace. Casto se provadi dvoustupiiové. Na priméarni emulzifikaci, pii které se tvofi hruba
emulze s relativné velkymi ¢asticemi dispergované faze, navazuje sekundarni emulzifika-
ce, pii které dochazi k upravé velikosti ¢astic. Druhy krok, nebo-li Gprava pivodni pfiro-

zené emulze, se oznacuje téz jako homogenizace. [13]

Schéma vyrobniho procesu emulze [14]:

1. pre-emulzifikace;
2. emulzifikace;
3. stabilizace.

Pti pre-emulzifikaci jsou faze vody a oleje spojovany za zvysené teploty michanim za tvor-
by hrubé emulze (premix) s velkymi c¢asticemi. Ty jsou v nasledném kroku emulzifikace
deformovany externimi smykovymi silami a velikost ¢astic se tim snizuje. [14] Tyto sily
musi byt dostatecné velké, aby ptfekonaly soudrznou silu pivodni ¢astice a musi plisobit
dostatecné dlouhou dobu. [13] Nové vytvorené rozhrani je pak ve stabilizaénim kroku
chranéno proti koalescenci (shlukovani) emulgatory [14], které vytvaii na povrchu disper-
govanych c¢astic ochrannou vrstvu. Emulgéatory sou€asné snizuji mezipovrchové napéti

(snizuji tedy volnou energii) a usnadnuji tak emulzifikaci. [13]

Dulezitym faktorem ovliviiyjicim G¢innost emulzifikace je teplota. Minimalni teplota je
dana bodem tani olejové faze, pti emulzifikaci musi byt olejova faze v tekutém stavu.
Pti vyssi teploté se snizuje mezipovrchové napéti a snizuje se i viskozita obou fazi, emul-
gace se tedy usnadiiuje. Maximalni teplota je dana vlastnostmi emulgatoru, napft. tepelnou

stabilitou bilkovin. [13]

S cilem kvantifikovat dopady jak na velikost, tak na Sitku velikosti distribuce miize byt

emulze charakterizovana primérem d a jednotnosti U (vyjadiena v procentech, odpovida
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Sitce velikosti distribuce). Ptiklad premixu je znazornén na Obr. 2, kde vlevo je emulze
opriméru d = 10um a jednotnosti U = 40 % a vpravo, kde je zndzornénd emulgovana

emulze o priméru d = 1um a jednotnosti U = 15 % po aplikaci smykovych sil. [15]

Obr. 2. Premix (vlevo) a emulgovand emulze (vpravo)

1.5 Charakteristika emulzi

Mezi zékladni charakteristiky emulzi patii predevSim barva, vzhled, elektrické vlastnosti,

sedimentace, viskozita, mezipovrchové vlastnosti a faizova inverze.

1.5.1 Barva a vzhled

Barva a vzhled emulzi zavisi na koncentraci a velikosti ¢astic disperzniho podilu a na in-

dexu lomu obou kapalnych fazi. [4]

Koncentrace Castic je obvykle popisovana v podminkach objemového zlomku dispergova-

né faze ¢, ktery je dan vztahem:

VD

9= A (L.1)

kde: Vp - objem emulgované faze;
Vi - celkovy objem emulze.

Disperzni faze objemového zlomku emulze je Casto znama, protoze koncentrace slozek

pouzitych k ptiprave je pecliveé kontrolovana. [11]

Emulze jsou vétSinou zakalené. Zakal emulze je tim intenzivnéjsi, ¢im vice se indexy lomu

obou slozek emulze od sebe lisi. Latky o stejném indexu lomu poskytuji emulze ¢iré. Zakal
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lena ve fazi vnéjsi. [16]

1.5.2 Elektrické vlastnosti
Elektrické vlastnosti ziedénych emulzi jsou podobné jako vlastnosti ztedénych solu. [4]

Céstice emulzi mohou mit elektricky naboj, ktery zavisi na typu pfitomnych povrchové
aktivnich molekul a pH vodné faze. Elektricky ndboj Castic lze charakterizovat nékolika
riznymi zpisoby, a to jak povrchovou hustotou naboje (o), elektrickym povrchovym po-

tencidlem (), tak zeta potencialem ({). [11]

Naéboj kapky je také dulezity, protoze urcuje povahu jejich interakei s jinymi nabitymi dru-
hy nebo jejich chovani v pfitomnosti elektrického pole. Dvé cCastice, které maji naboje
s opacnym znaménkem jsou pfitahovany k sobé€, zatimco dvé cCastice, které maji stejné
znaménko, jsou odpuzovany. VSechny castice emulze jsou obvykle pokryty stejnym typem
emulgatoru, a tak maji stejny elektricky naboj (pokud je emulgator ionizovany). Kdyz je
tento naboj dostatecné velky, jsou C¢astice chranény proti agregaci (shlukovani) z divodu

elektrostatického odpuzovani mezi nimi. [11]

1.5.3 Sedimentace

Sedimentace disperzni fdze zavisi na poméru hustot obou kapalin. Mize dochazet jak
k sedimentaci smérem dolii, tak k sedimentaci smérem vzhiru, tzv. krémovani, kdy na

hladiné vznik4 koncentrovanéjsi vrstva disperzni faze. [4]

Hustota vétSiny jedlych oleja je nizsi nez u vody, a tak ma olej tendenci hromadit se
v horni ¢asti emulze a voda na dné. Proto maji ¢astice v emulzi typu o/v tendenci ke kré-

movani, zatimco ¢astice v emulzi typu v/o k sedimentaci. [11]

1.5.4 Viskozita

Viskozita zfedénych emulzi se Casto fidi Einsteinovou rovnici (1.2). Rovnice vyjadiuje

zavislost viskozity zfedénych disperznich systému na koncentraci disperzniho podilu [3]:
n=1,1+25.¢) (1.2)

kde: 7, - viskozita vnéjsi faze;
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@ - objemovy zlomek dispergované faze.

Pon¢kud obtiznéjsi je popis koncentrovanych emulzi, ve kterych dochézi k interakcim me-
zi emulgovanymi casticemi. Pro jednoduchy systém pevnych latek je Casto vyuzivana

upravena Einsteinova rovnice (1.3) ve tvaru:
n=n,(1+ag+bg’+ce’+..) (1.3)

Kde a, b, c jsou konstanty, které Ize vypocitat nebo experimentaln¢ stanovit. [17]

1.5.5 Mezipovrchové vlastnosti

Rozhrani ¢astice se sklad4 z uzké oblasti (obvykle nékolik nm siln¢), ktera obsahuje smés
oleje, vody a povrchové aktivnich molekul a obklopuje kazdou ¢astici emulze. Slozeni
a struktura mezipovrchové vrstvy je urena typem a koncentraci povrchové aktivnich latek.

Tloustka a reologie mezipovrchové vrstvy mize ovlivnit stabilitu emulzi. [11]

1.6 Stabilita emulzi

Veskeré emulze podléhaji pti delsi dobé stani vice anebo méné odméSovani emulgované
faze. Nasledkem rozdilu ve specifické hmoté nastava odd&lovani fazi. Castice kapaliny
specificky leh¢i vystupuji vzhiiru a spojuji se pies odpor ochranné vrstvy ve vétsi celky, az
vytvofi na povrchu tekutiny souvislou vrstvu. Tento pohyb leh¢ich ¢astecek je tim snad-

néjsi, ¢im mensi viskozitu mé kapalina, kterd tvoii souvislou fazi emulze. [16]

Emulze se miize stat nestabilni vzhledem k mnozstvi riznych typt fyzikdlnich a chemic-
kych vlivt. Je tieba poznamenat, ze vlastnosti emulzi mohou byt také ménény v prib&hu
casu v disledku mikrobiologickych zmén, napt. rist uritych typa bakterii nebo plisni.
Fyzikalni nestabilita méa za nasledek pozménéni prostorového rozlozeni nebo organizacni
struktury molekul, zatimco chemicka nestabilita vede ke zmén¢€ v druhu pfitomnych mole-
kul. Krémovani, flokulace, koalescence, fazova inverze, Ostwald ripening jsou ptiklady
fyzikalnich nestabilit, zatimco oxidace a hydrolyza patii mezi nestability chemické. Rych-
lost, kterou se emulze rozpada a mechanismus, kterym tento proces probiha zavisi na jejim
sloZeni a mikrostruktufe, jakoZ i na okolnich podminkach béhem jeji existence, napt. zmé-

n¢ teploty, mechanickém michani a skladovacich podminkach. [11]
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1.6.1 Termodynamicka a kineticka stabilita emulzi

Stabilitu emulze lze posuzovat jak z hlediska termodynamického, tak kinetického. Termo-
dynamicka stabilita emulze je v pfimé souvislosti s pravdépodobnosti, Ze dany proces, tj.
rozpad emulze, prob¢hne, zatimco kineticka stabilita je vyjadfovana rychlosti rozpadu da-

né emulze. [17]

Zhodnoceni rozdilu mezi termodynamickou stabilitou systému a jeho kinetickou stabilitou
ma rozhodujici vyznam pro pochopeni vlastnosti emulzi. Existuje systém, ktery se sklada
z velkého poc¢tu molekul, které mohou zaujmout pouze dva stavy s rozdilnou velikosti vol-
né energie G, (niz8i obsah energie) a Gy, (Vysoky obsah energie). Stav s niz§im obsahem
energie je termodynamicky ptiznivéjsi, a proto tento stav molekuly s nejvétsi pravdépo-
dobnosti obsadi. Termodynamicka rovnovaha téchto dvou stavii je popsana Boltzmanno-
vym rozdélovacim zakonem (1.4):
M pigh (Ghigh - Glow)

=exp | ———m 1.4
M, P kT (14)

kde: nyow, Mhign - pocet molekul;
Giow, Ghign - energetické hladiny;
k - Boltzmannova konstanta (k= 1,38 x 10 J.K'");
T - absolutni teplota.
Soucin k.7 1ze povazovat za tepelnou energii systému. [11]

Cim je v¢tsi rozdil mezi Gyign a Gioy Ve srovnani s tepelnou energii systému, tim vétSich

hodnot dosahuje ny,,, tedy tim vice ¢astic o nizsi volné energii se v systému objevi. [17]
Ve skutecnosti neni systém schopen v redlném c¢ase dosdhnout rovnovahy kvili existenci

.y , . * o v s Qv 7 N o 7
bariéry volné energic 4 G . Jak mizeme vidét na Obr. 3 [11], pokud ma piejit systém ze
stavu o vyssi volné energii do stavu o nizsi volné energii, musi pfijmout vétsi energii nez

je 4 G". Rychlost prechodu z jednoho stavu do druhého se zvétsuje se snizovanim hodnoty

aktivacni energie 4 G".[17]
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G low

Obr. 3. Schematické zndzornéni rozdilu mezi

termodynamickou a kinetickou stabilitou

1.6.2 Separace pomoci gravita¢nich sil

Na disperzni ¢astice ptisobi kromé sil usilujicich o vyrovnani koncentraci i sila gravitacni.
Sila gravita¢ni ptisobi kolmo k povrchu zemé a vede k usazovani (sedimentaci) ¢astic na

dné nadoby. Rychlost usazovani ¢astic je dana Stokesovym zadkonem (1.5):

(pl_pZ) 2
—gr
n

_2
V= 5 (1.5)

kde: v - rychlost sedimentace;
p, - hustota sedimentujici ¢astice;
p, - hustota disperzniho prostiedi;
g - gravitaéni zrychlent;
r - polomér ¢astice;
n - dynamicka viskozita disperzniho prosttedi. [18]

Krémovani a sedimentace jsou zaloZzeny na separaci pomoci gravita¢nich sil. Krémovani

1ze charakterizovat jako shromazd’ovani dispergovanych ¢astic v horni ¢asti systému

wrwe

tou Castic, nez je hustota spojité faze. [17]
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Separace pomoci gravitacnich sil zplsobuje problémy, protoze castice spolu piijdou
do blizkého kontaktu na del$i dobu, coz mize vést ke zvySeni flokulace nebo koalescence

a nakonec k olejovani (vytvoteni vrstvy ¢istého oleje na povrchu emulze). [11]

1.6.3 Koalescence

Koalescenci mizeme chapat jako proces, pii némz se dvé nebo vice ¢astic spojuji v celek

o vétsim pruméru, ale mensim celkovém povrchu a tedy mensi povrchové energii. [19]

Koalescence zpusobuje, ze ¢astice emulzi se ustaluji nebo sedimentuji rychleji, a to kviili
zvétSovani jejich velikosti. V emulznim typu o/v nakonec koalescence vede ke vzniku ole-
jové vrstvy v horni €asti, coZ je oznacovano jako olejovani. U emulzniho typu v/o to vede

k hromadéni vody v dolni ¢asti materialu. [11]

1.6.4 Flokulace

Flokulace je popsana jako slucovani jednotlivych rozptylenych ¢astic do vétSich celkd,
pficemz jednotlivé kapky neztraci svou identitu (sviij individualni charakter). [20]

Flokulaci urychluje stupeni (mira) gravitacni separace ve ziedénych emulzich, coz je ob-
vykle nezadouct, protoZe snizuje jejich trvanlivost. Zpiisobuje také vyrazné zvyseni visko-

zity a mize dokonce vést az k tvorbé gelu. [11]

Mechanismy rozpadu emulze znazoriiuje Obr. 4. [17]

® fazova
L] inverze
emulze .. o
oV —» V/O
® 0
o
rozpad
h A ‘ ‘
krémovani sedimentace flokulace koalescence

emulze

Obr. 4. Mechanismy rozpadu emulze
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1.6.5 Ostwald ripening

Tento typ rozpadu emulze je zptisoben difuzi dispergované faze skrz fazi kontinudlni, kdy

dochazi ke zvétSeni priméru €astic, pfi souasném sniZovani poctu téchto castic.[5]

1.6.6 Fazova inverze

Féazova inverze je proces, pii kterém dochazi k vyméné fazi, tzn., Ze emulze typu o/v pre-

chazeji na emulze typu v/o a naopak. [17]

Pficinou zmény miize byt bud’ zména fyzikalni nebo chemickd, ptevadéjici emulgator na
latku stabilizujici opacny typ. Piitom se méni pomér rozpustnosti emulgatoru v obou fa-
zich. Tyto zmény jsou vratné, zvlasté jsou-li vyvolany zménami fyzikdlnimi. Inverzi fazi

1ze za urcitych podminek vyvolat i dlouhodobym mechanickym piisobenim. [4]

Fézova inverze je zdkladnim krokem pfi vyrob¢ fady vyznamnych potravinovych vyrobki,
vcetné masla a margarinu. V jinych potravinach je fazova inverze nezadouci, protoze ma

neptiznivy vliv na jejich vzhled, konzistenci, stabilitu a chut’. [11]

Existuji dva typy inverzi. Prvni z nich je katastroficka (CPI - Catastrophic phase inversion)

a druhd ptechodova (TPI - Transitional phase inversion). [21]

K ptechodové fazové inverzi (TPI) dochazi tehdy, kdyz afinita povrchové aktivni latky
(PAL) vodné faze se vyrovna s afinitou k fazi olejové. Zmény v afinité nebo hodnoté hyd-
rofilné-lipofilni rovnovahy syst¢ému (HLB) je mozné vyvolat napt. zménami teploty. [22-

24] Déle tyto zmény miizeme vyvolat ptidavkem PAL s rtiznymi hodnotami HLB. [25-27]
Katastroficka fazova inverze (CPI) je navozena zvySenim podilu dispergované faze. [28]

CPI je okamzity d¢j, kdy dispergovana faze vytlacuje fazi kontinudlni, zatimco TPI je ve
skutecnosti postupny proces, kdy k posunu kontinualni faze dochézi difuzi v disledku neu-
stalych zmén a afinité PAL k dispergované fazi. [29, 30] Tato teorie [28] byla uspesné po-
uzita Vaessenem a Steinem [31] k reprodukci kvalitativnich vlastnosti katastrofické fazové

inverze na zaklad¢ prvotniho ndvrhu Dickinsona. [32]

TPI je proces mezi dvémi kineticky stabilnimi tzv. normélnimi emulzemi, zatimco CPI je
proces mezi jednou tzv. normalni a jednou tzv. abnormalni emulzi. TPI je reverzibilni pro-
ces (ptivodni emulze mize byt obnovena) [33, 34], zatimco u CPI bylo prokazano, ze je

ireverzibilni. [26]
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Tzv. normalni emulze jsou ty, které dodrzuji Bancroftovo pravidlo, zatimco tzv. abnormal-
ni emulze se od tohoto pravidla odchyluji. Abnormalni emulze jsou nestabilni a mohou byt
zachovany pouze na pomérné kratkou dobu, a to pomoci intenzivniho michani. Nakonec

obvykle invertuji k opa¢né normalni emulzi v case. [35, 36]

U TPI velikost ¢astic klesa, az dosahne minima v bod¢ inverze v disledku extrémné nizké-
ho mezipovrchového napéti. [37] U CPI normélni a abnormélni emulze se velikost ¢astice
pied inverzi zvysuje s objemovym zlomkem vody (fy) v disledku zvysené koalescence

(shlukovéni) &astic. [38]

Podle provedené studie na dynamiku ptechodové a katastrofické inverze v emulzich, které
byly stabilizovany neionickymi PAL, byla v prvnim pfipad€ inverze zplisobena zménou

HLB systému pomoci smési PAL pfti konstantni teploté. [37]

Jak je z Obr. 5 patrné, primérna velikost ¢astic emulze se snizuje a rychlost emulzifikace
(def. jako doba potiebna k dosazeni stabilni velikosti ¢astic) se zvySuje. Dale bylo také
zjisténo, ze emulze vytvorené prechodovou inverzi byly jemnéjsi a vyzadovaly mensi

vstup energie nez ty, které se vyrobily pfimou emulzifikaci. [37]
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Obr. 5. Zavislost velikosti ¢astice na rychlosti emulzifikace

Vztah mezi typem emulze, pomérem faze a vlastnostmi surfaktantti 1ze popsat pomoci dia-
gramu vytvofen¢ho Salangerem. [39] Tato mapa fazové inverze je zobrazena na Obr. 6.
Plna ¢éara znazornuje prechodovou inverzi a prerusovana cara katastrofickou. Tato klasifi-

kace je zaloZena ptedevSim na préci s emulzemi, které invertuji pies trojfazovy systém
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a neni jasné do jaké miry dochazi k pfechodovym inverzim bez tvorby faze bohaté na sur-

faktanty.
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Obr. 6. Schematicka mapa fazové inverze

Ptes Sirokou $kalu zmén pomérii v/o, je tato fazova inverze zplisobena zménou hydrofil-
né/lipofilnich vlastnosti surfaktanti. V inverzi je obvykle pozorovana minimalni viskozita
a rychlé odd¢leni fazi v ptipadé, kdy se systém nechd stat. Tento typ fazové inverze se po-
uziva v emulgaci PIT (Phase inversion temperature), kde faze surfaktanti mtze byt bikon-

tinualni mikroemulzi nebo tekutym krystalem. [40]

Fézova inverze zplsobena zménami vlastnosti surfaktantti, miize rovnéz pokracovat bez
tvorby tieti fdze v rovnovaze. Toto chovani je pozorovéano pii nizkych koncentracich sur-

faktantli nebo pokud kombinace oleje a surfaktantu nema dostatecnou rozpustnost. [41]

V extrémnich pomérech v/o (ptferuSované ¢ary na Obr. 6) inverze zahrnuje pfechod mezi
normalni a abnormalni emulzi. Normalni emulze (ty co dodrzuji Bacroftovo pravidlo) jsou
typem upiednostiiujicim hydrofilné-lipofilni vlastnosti, abnormalni emulze jsou typem
opa¢nym. Pfi velmi vysokych objemech vnitini faze se normalni emulze stane nestabilni
a invertuje. Pfi inverzi je obvykle viskozita maximalni. JestliZze jsou porovnavany ptecho-
dy normalni emulze na abnorméalni a abnormalni emulze na normalni emulzi je u nich po-

zorovana znacna hystereze. [42]
Metoda emulzifikace fazovou inverzi prostiednictvim piechodové fazové inverze (TPI) je
velmi energeticky G¢innd. VyuZivd kombinaci sniZzeného mezipovrchového napéti a for-

movani krystali surfaktantu k tvorb¢ a stabilizaci jemnych kapek. Ve skute¢nosti je veli-
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kost kapek z TPI pfedevsim urCena fyzikalné-chemickymi vlastnostmi systému surfaktantu

nez intenzitou mechanického michani. [43]

Pfechodova fazova inverze je spojena s tvorbou trojfazovych mikroemulzi a velmi nizkou
hodnotou mezipovrchového napéti. [24,44-47] Tato technika byla hojné vyuzivana pro

piipravu nanoemulzi. [43]

Pfechodové fazové inverze (TPI) mize byt dosazeno 2 zptsoby:
A) PIT (Phase inversion temperature)

B) Systémem dvou emulgatora

A) Teplota fazové inverze (PIT — Phase inversion temperature)

Nejvice studovanou emulga¢ni metodou je PIT emulzifikace. [48-53] Tato metoda je zalo-
Zena na fazovém chovani neionickych surfaktantl, které uptfednostiiuji zaktiveni, jez siln¢
zavisi na teploté. Nicméné¢, v nékterych ptipadech miize byt zakiiveni surfaktanti ménéno
riznymi metodami: chemickd reakce muize prevést surfaktanty z lipofilnich na hydrofilni
[54], ptidavek presné¢ definovaného mnozstvi hydrofilnich emulgatordi muze prevratit
emulzi typu v/o na emulzi typu o/v. [55] Zména zakiiveni mize byt také zplisobena pro-

ménnym slozenim. [56, 57]

Systém je upraven tak, aby PIT byla vysoko nad okolni teplotou, protoZe stabilita se snizu-

je, pokud je fazova inverze prilis blizko teploté skladovani. [55]

Tato technika mize byt pouZita k ptipravé bud’ emulze typu v/o [58] nebo vysoce koncent-
rované emulze typu o/v [52] . Ziskané emulze jsou docela jemné (od 50 nm do 1um)
a dobte kalibrované [50]. Tato metoda je Siroce pouzivand v kosmetice. Nejvétsi nevyho-
dou emulzifikace metodou PIT je jeji omezeni pfi pouziti neionickych surfaktantii ethoxy-
lovaného typu. [5] Ethoxylované surfaktanty totiz nevykazuji dostatecné velké zmény

ve svych vlastnostech v zavislosti na teploté jako jiné typy surfaktantt. [55]

Zmény ve stabilité¢ emulzi lze pficist riznym faktorim. Jsou to zmény v rozpustnosti emul-
gatoru a jeho distribu¢nim koeficientu mezi fazemi, molekuldrnim interakcim, viskozité
disperzniho prostiedi, fAzovym zméndm emulgatoru. Pokud nejsou zadné vyrazné zmény

v rozpustnosti nebo fazovém stavu (tzv. phase state) surfaktantu nebo emulgované faze,
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pak obvykle stabilita emulze s rostouci teplotou klesa. Tato zavislost je pomérné slaba pro
piimé emulze stabilizované ionickymi surfaktanty, ale je podstatné vyraznéjsi pro inverzni
emulze nebo pifimé emulze, které jsou stabilizované neionickymi surfaktanty. Zahiev
emulzi typu o/v stabilizovanych neionickymi surfaktanty je doprovdzen nejen sniZzenim

stability, ale také zménou typu emulze. [59]

Bylo zjisténo, ze kdyz jsou emulze pfipraveny z roztoku neionickych surfaktantli micha-
nim, jsou emulze typu v/o tvofeny pii vyssich teplotach a emulze typu o/v pii nizsich tep-
lotach. Toto chovani je obvykle vysvétlovano tim, ze zména teploty vede k vétSim rozdi-
Iiim v hydrofilné-lipofilni rovnovaze surfaktantu v diisledku zmén v energetickych interak-
cich mezi oxyethylenovymi fetézci a vodou. Podle Shinody je teplota, kterd odpovida fa-
zov¢ inverzi (PIT) teplota, pii které jsou vyvazené hydrofilni a lipofilni ¢asti surfaktantu, a

proto mtize byt PIT povazovana jako HLB teplota (Tyrg). [59]

Metoda ptechodové fazové inverze byla zkoumana Shinodou a kol. [60, 61] za pouZiti nei-
onickych surfaktantii ethoxylového typu. Tyto surfaktanty jsou silné zavislé na teploté.
S rostouci teplotou se tyto surfaktanty stavaji lipofilnimi diky dehydrataci polyethylenoxi-
dového fetézce. Je-li emulze typu o/v pfipravena pomoci neionickych surfaktanti ethoxy-
lového typu zahtivanim, pak nad kritickou teplotou (PIT) emulze invertuje na emulzi typu
v/o. V PIT dosahuje velikost ¢astic minima a mezipovrchové napéti je také minimalni.
Nicméné, malé ¢astice jsou nestabilni a velmi rychle splyvaji. Rychlym zchlazenim emul-
ze, kterd je pfipravena pfi teploté blizké PIT, mohou byt vyrobeny velmi stabilni emulze.

[62]

Pfi nizké teplote, nez je v oblasti Winsor I, mohou byt tvofeny makroemulze, které jsou
velmi stabilni. Se zvySenim teploty se snizuje stabilita emulze typu o/v a makroemulze se
nakonec rozlozi, kdyz systém dosdhne fazové oblasti Winsor III (oba typy emulze o/v a v/o
jsou nestabilni). Pii vyssi teplote, nez je oblast Winsor 11, se emulze typu v/o stane stabilni.

[62]

Ptikladem je neionicky surfaktant typu polyoxyethylenglykoléter (Ci,Es). Uvazujme rov-
novahy systémt heptanu a vody (stejné objemy) obsahujici C;Es (viz. Obr. 7). [63] Roz-
dé¢lovaci koeficient (def. jako molarni koncentrace v heptanu/molarni koncentrace ve vod¢)
se zvysuje od ~130 pii 10°C do ~1500 pii 50°C. Pfi nizkych teplotach (< 28°C) jsou souhr-
ny CasteCek mikroemulze typu o/v tvofeny ve vodné fazi v rovnovaze s piebyteCnym ole-

jem obsahujicim monomerni surfaktant (systém Winsor I). Pfednostni zakifiveni monomo-
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lekularni vrsty surfaktantu je kolem oleje a 1ze jej oznacit jako pozitivni. Pti vysokych tep-
lotach (> 30°C) se agregace vyskytuje v olejové fazi v podobé ¢asteéek mikroemulzi typu
v/o, které jsou v rovnovaze s monomernim surfaktantem ve vodné fazi (systém Winsor II).
Zakiiveni monomolekularni vrstvy je nyni negativni. Pfi stfednich teplotach (28-30 °C) se
tvofi tii faze (systém Winsor III), které se skladaji z faze bohaté na surfaktanty a prebytec-

nych fazi oleje a vody. Zde mé monomolekularni vrstva v priméru nulové zakiiveni. [64]
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Obr. 7. Vodivost emulze oproti teploté pro dva pocatecni surfak-

tanty v systému C,Es5 v heptanu — 0,01 M NaCl. Srafované plochy

predstavuji mikroemulze

Shinoda a kol. zjistili, Ze mnoho emulzi typu o/v, které byly stabilizovany neionickymi
surfaktanty proSly procesem inverze pii kritické teploté (PIT). Také se ukazalo, ze PIT je
ovlivnéna hodnotou HLB surfaktantu. Dale bylo zjiSténo, ze velikost ¢astic emulze zavisi
na teplot¢ a HLB emulgatoru a Ze ¢astice méné inklinuji ke koalescenci pobliz PIT. Rela-
tivné stabilni emulze typu o/v byly ziskany, pokud PIT systému byla o 20-60 °C vyssi nez
teplota skladovani. Tato stabilni emulze byla ziskdna rychlym ochlazenim emulze, ktera
byla pfipravena metodou PIT. Shinoda dale zjistil, Ze stabilita proti koalescenci se vyrazné
zvysila, jakmile vzrostla molarni hmotnost lipofilnich a hydrofilnich skupin. Také bylo
zjisténo, Ze maximalni stabilita nastala, kdyz distribuce hydrofilnich skupin byla Siroka.
Sherman a kol. navrhli pouzit méteni hodnoty PIT jako rychly zpiisob posuzovani stability

emulze. [65]
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B) Systémem dvou emulgatori

Existuji rizné typy surfaktantti pro vyrobu emulzi. Volba spravného emulgatoru pro emul-
ze jakéhokoliv systému je zasadné dilezitd. Vyznamnou ptednosti neionickych surfaktantii
je schopnost provadét systematické a fizené zmény v polarité surfaktantu. Toho Ize dosah-
nout pouze v omezeném rozsahu s ionickymi surfaktanty. Obecné, jediny surfaktant nema-
ze produkovat pozadovanou stabilitu a pouziti smési surfaktanti muze stabilitu emulze

Zvysit. [66]

Jak jiz bylo zminéno vyse, k prechodové fazové inverzi dochézi tehdy, kdyz se afinita sur-
faktantu vodné faze rovna jeho afinité k fazi olejové. Zmeény v afinité surfaktantu lze pro-
vadet napi. zménami HLB hodnot surfaktantu. Zména hodnoty HLB muze byt provedena
smichadnim surfaktantu s nizkou hodnotou HLB a surfaktantu s vysokou hodnotou HLB,
jak muzeme vidét na Obr. 8. [43] Spodni usecka v tomto obrazku popisuje objemovy zlo-
mek vody (f,,). Sikma plna ¢ara znazoriiuje misto optimalni hodnoty HLB (HLB,,) a ziro-
ven i stav prechodové inverze. Tato ¢ara je obvykle Sikma diky selektivnimu rozdélovani
neionickych surfaktant v olejové fazi. V nékterych piipadech se také miize piechodova
inverze objevit pfi zménach HLB, ale v konstantnim poméru olej-voda. [27] Pfechodova
¢ara rozdéli tyto domény na emulze typu o/vy, a v/op, emulze typu o/vy, pod pfechodovou
¢aru (HLB > HLB,p) a emulze typu v/oy, nad prechodovou ¢aru. Index m oznacuje faze
obsahujici micely, a proto emulze o/vy, a v/op, jsou tzv. normalni emulze, zatimco vp/o a
Om/V jsou tzv. abnormdlni emulze. Normalni emulze jsou termodynamicky stabilni, zatim-

co abnormdlni emulze jsou stabilni kineticky. [67]

HILBh

1.0

Obr. 8. Schematické znazornéni zjednodusené dynamické mapy
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Podle Obr. 8 abnormalni emulze v,,/o vznikaji, kdyZ je voda ptfidavéana do oleje pti HLB
hodnoté vyssi nez je optimum. Pferusované cary na obrazku 8 naznacuji hranice katastro-
fické inverze mezi abnormdlni emulzi a normélni emulzi. Abnormalni emulze nemohou
existovat v blizkosti mista pfechodové inverze, a to diky extrémni nestabilité. [27] Sipky
ukazuji pavodni typy emulzi a jejich transformace na opacné typy emulzi po fazové inver-
zi. Podle této mapy, normalni emulze typu o/vy, jsou jedinym moznym typem morfologie
pro vysoké hodnoty HLB a f,,. Podobn¢, emulze typu v/oy, jsou jedinym moznym typem
morfologie pro nizké hodnoty HLB a f;,. V ostatnich ¢astech mapy, oba typy téchto morfo-
logii (Jak normalni, tak abnormalni) jsou mozné pro vlastni formulaci v zavislosti na pod-

minkach. [67]

Optimalni sloZeni lze ziskat tim, Ze se méni slozeni vSech proménnych, které¢ ovliviuji
rovnovahu afinity surfaktantu pro olejovou a vodnou fazi. Proménné jako je teplota, obsah
soli a alkoholu slouzi k poskytovani zadanych informaci. [33] Zména téchto parametra
umoziuje surfaktantiim, aby se systematicky pohybovaly od pfevazné v oleji rozpustnych
do pfevazné rozpustnych ve vodé. V ur¢itém bodé¢ jsou vlastnosti vyrovnané. To koreluje
s nizkym mezipovrchovych napétim, nizkym zaktivenim vrstvy surfaktanti a zhruba stej-

nym délenim surfaktanti mezi olejovou a vodnou fazi. [68]

Formulace, které obsahuji smés neionickych surfaktanti s vysokou a nizkou hodnotou
HLB, maji rovnéz potencidl dosdhnout optimalniho sloZeni a vyvolat velmi nizké mezipo-
vrchové napéti, které je nezbytnym piedpokladem pro TPI. Hranice mezi TPI a CPI neni

piesné urcena. [34]
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2 EMULGATORY

2.1 Historie emulgatoru

Jiz stafi Rekové vyuzivali emulgaéni schopnosti véeliho vosku v kosmetickych prostied-
cich. Vaje¢ny Zloutek byl patrné prvni emulgator, ktery byl pouzivan pfi vyrob€ potravin
jiz pocatkem 19. stol. Vzhledem k tomu, Ze Zloutky nezajistovaly dlouhodobou stabilitu
vyrobk, vyrobci zacali pouzivat lecitin ze sojovych bobt, ktery se ve 20. letech 20. stoleti
stal dalezitym potravinaiskym emulgatorem. O deset let pozdéji dosSlo v této oblasti
k dalezitému prilomu zavedenim derivati nékterych mastnych kyselin (mono- a diacyl-

glycerolti). V roce 1936 bylo patentovano jejich pouziti pti vyrobé zmrzliny. [69]

V soucasné dobé¢ hraji emulgétory dalezitou ulohu pfi vyrobé potravinarskych produktt
jako jsou napf. rostlinné tuky (margariny), majonézy, smetanové omacky, bonbony, balené

zpracované potraviny a celd fada pekarenskych vyrobki. [69]

Emulgatory bézné pouzivané pii vyrobé potravin jsou bud’ piecisténé ptirodni produkty
nebo syntetické chemické latky, které maji strukturu velmi podobnou struktute ptirodni.

[69, 70]

2.2 Emulgatory a stabilizatory

Emulgéatory jsou povrchové aktivni latky umoziujici vznik emulzi. [71] Jejich molekuly se
skladaji z ¢asti hydrofobni a z ¢asti hydrofilni. V disperzich se proto molekuly emulgatoru
orientuji na rozhrani mezi nepolarni fazi (olej nebo vzduch) a fazi polarni (voda) tak, ze
hydrofobni konce molekul tvofené ptevazné fetézci mastnych kyselin smétuji do faze hyd-
rofobni, zatimco hydrofilni (polarni) ¢asti molekul sméiuji do vodné faze. Molekuly tak
vytvoii mezi fazemi orientovany monomolekuldrni nebo vicemolekularni film (stabiliza¢ni
vrstvu), ktery usnadniuje dispergaci a stabilizuje disperzi. [72] Obr. 9 nam znazoriiuje pii-

klad emulze typu o/v. [17]
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Obr. 9. Schematickeé znazorneni kapky oleje

v emulzi typu olej ve vode

Hydrofilni ¢ast emulgatoru miize mit charakter aniontu, kationu nebo mtize byt neionizo-
vana. Potravinafské emulgétory jsou z velké vétSiny neionizované. Pouzitelnost neiono-
gennich emulgatort pro piipravu emulzi znané zavisi na jejich slozeni, zejména na pome-

ru hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly. [72]

Prvni kvantitativni méfeni rovnovahy mezi hydrofilni a hydrofobni ¢asti urcité PAL bylo
provedeno v roce 1949 Griffinem, v némz byl pfedstaven koncept HLB (hydrofilné€ - lipo-
filni rovnovahy), ktery dokazal ptedvidat typ emulze na zakladé molekuldrniho slozeni
pouzitého surfaktantu. [73] Problémem tohoto konceptu byl vSak fakt, Ze ptifazenda HLB
hodnota surfaktantu nebrala v tvahu HLB hodnotu efektivni adsorbovanou in situ v misté
rozhrani olej-voda. Napfiiklad neionické surfaktanty s nizkou hodnotou HLB (tvofici ob-
vykle emulze typu v/0) mohou pii dostatecné nizkych teplotach tvotit emulze typu o/v. Je
tedy jasné, ze za danych teplotnich podminek, koncentraci elektrolytd, typu olejové faze
a délce tetézce mlze dojit ke zméné geometrie surfaktantu na rozhrani, a tim se i zménit
zaktiveni monomolekulérni vrstvy surfaktantu, kterd urcitym zplisobem ovliviiuje prefero-

vany typ emulze. [74, 75]

Jedno z prvnich empirickych pravidel popisujici typ emulze stabilizovany danym emulga-
torem navrhl Bancroft. Toto pravidlo tika, Ze faze ve které je emulgator nejvice rozpustny,
tvofi kontinudlni fazi dané emulze. Proto emulgator ve vod¢ rozpustny stabilizuje emulze

typu o/v, zatimco emulgator rozpustny v oleji stabilizuje emulze typu v/o. [76, 77]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 32

Mezi emulgatory je nutno zaradit i riizné rostlinné gumy, pektin, Skrob a dextriny. Tyto
latky patii do tzv. dispeznich emulgacnich latek. Maji vyznam predevsim z hlediska stabi-
lizace emulzi, protoZze umoznuji vytvoieni silnych ochrannych vrstev. Lze jich téz pouzit

v kombinaci s jinymi emulgétory jako stabilizatort.

Patii sem také razné bilkoviny, které maji vyznam pro stabilizaci ¢etnych piirodnich

a potravinaiskych emulzi. [78]

2.3 Hydrofilné-lipofilni rovnovaha

Konceptem HLB je semiempirickd metoda pro vybér vhodného emulgatoru nebo kombi-
nace emulgatort ke stabilizaci emulze. HLB je popsdna hodnotou, kterd vypovida o celko-
vé afinité emulgatoru k olejové nebo vodné fazi. Kazdému emulgatoru je pfifazena HLB
hodnota podle jeho chemické struktury. Molekuly s vysokou HLB hodnotou maji vysoky
podil hydrofilnich skupin ke skupindm lipofilnim a naopak. Hodnotu HLB emulgétoru lze
vypocitat ze znalosti poctu a druhu hydrofilnich a lipofilnich skupin které obsahuje nebo ji
lze odhadnout z experimentalnich méfeni. Siroce pouZivany semiempiricky zptsob vy-

poctu HLB hodnot emulgétorti znézoruje rovnice (1.6):

HLB =7+ z (pocet hydrofilnich skupin) — (pocet lipofilnich skupin) (1.6)

Emulgéator s nizkou hodnotou HLB (tzn. HLB = 4-6) je ptevdzn¢ hydrofobni, pfednostné
se rozpousti v oleji, stabilizuje tedy emulze typu v/o. Emulgator s vysokou hodnotou HLB
(HLB = 8-18) je pfevazné hydrofilni, pfednostné se rozpousti ve vod¢, stabilizuje emulze
typu o/v. Emulgétor se stfedni hodnotou HLB (HLB = 6-8) nema Zzadnou zvlastni pfednost
pro olej nebo vodu. Neionické molekuly s HLB hodnotami pod 4 a nad 18 jsou mén¢ po-
vrchvé aktivni, a proto je méné pravdépodobné, Ze se prednostné hromadi na rozhrani olej-

voda. [76] Vybrané hodnoty HLB uvadi Tab. 1. [75]

Tab. 1.Vybrané skupiny hodnot HLB
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Hydrofilni skupina | HLB Lipofilni skupina HLB
-SO4Na’ 38,7 -CH- 0,475
-COOH" 21,2 -CH2- 0,475
Terciarni amin 9.4 -CH3 0,475

-COO-R (sorbitan) 6,8

-COOH 2,1

-O- 1,3

Teplota nebo elektrolyty mohou vyrazné ovlivnit rozpustnost neionickych PAL, ktera se
mize ménit od vodorozpustnostnych az téméf k vyhradné olejorozpustnym surfaktantim.
Pro tyto PAL, kterymi se zabyval Shinoda a kol. [60, 61, 79, 80], je stabilita emulzi stale
v souladu s Brancroftovym pravidlem, i kdyz se kontinudlni fdze mlze ¢astecné rozpoustet

v dispergované fazi, coz vede ke vniku mikroemulzi.

Castice emulze jsou zvla§té nachylné ke opalescenci pokud jsou stabilizovany emulgatory,
které¢ maji extrémni nebo sttedni HLB hodnoty. Pfi velmi vysoké nebo velmi nizké hodno-
t¢ HLB, ma neionicky emulgator tak nizkou povrchovou aktivitu, Ze nemé znatelnou aku-
mulaci na povrchu ¢astice, a proto neposkytuje ochranu proti koalescenci. Pfi stfednich
HLB hodnotach jsou emulze nestabilni proti koalescenci, protoze mezipovrchové napéti je
tak nizké, Ze jen velmi malo energie je nutné k naruseni membrany. Maximalni stabilita
emulzi je dosazena pro emulze typu o/v pouzitim emulgatoru s hodnotou HLB = 10-12 a
pro emulze typu v/o s HLB = 3-5. Je to proto, ze emulgatory jsou dostate¢n¢ povrchové
aktivni, ale nemaji natolik niz8§i mezipovrchové napéti, Ze jsou ¢astice snadno naruseny. Je
mozné nastavit efektivni hodnotu HLB pomoci kombinace dvou nebo vice emulgatort

s riznymi hodnotami HLB. [76]

2.4 Utinky emulgatora

Emulgatory podporuji vznik a stilost emulzi tuku s vodou, jez se vyskytuji ve vétSin€ pe-

katskych tést. Uginny emulgator i pii malé davce tuku dokaZe vyrazn& zvétsit objem, pro-
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dlouzit vlacnost vyrobku a zpomalit starnuti peciva. [78] V moukach ptisobi jako kondici-

onér zmekcujici kirku peciva a v cukrovinkach jako modifikator krystalizace tukd. [71]

Emulgatory zvySuji 1 dal$i uzite¢né vlastnosti, napf. stabilitu tukovych emulzi, majonézo-
vych omacek nebo margarinti a pénotvorné latky udrzuji stalost pény u naslehanych potra-

vin. [81]

2.5 Klasifikace emulgatori
Potravinarské emulgatory se d€li z nékolika hledisek podle:
A) struktury polarni ¢asti molekuly;
B) ptvodu;
C) vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly;
D) schopnosti tvofit nebo netvofit ionty. [71]
A) Podle struktury polarni ¢asti molekuly se emulgatory déli na:
e estery glykoll (napf. s 1,2-propandiolem);
e cstery glycerolu a jejich derivaty (napf. parcialni estery glycerolu);
e cstery sorbitani (estery produkti dehydratace sorbitolu);
e estery sacharosy (parcialni estery);
e estery hydroxykyselin (napt. mlé¢éné, vinné);
e lecitin a jeho derivaty. [71]
B) Podle ptivodu se emulgatory obvykle déli na:
e piirodni (lecitin, parcialni estery glycerolu);
o syntetické (ostatni emulgétory). [71]

C) Podle vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly se emulgatory déli na:

e hydrofilni;
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e lipofilni. [71]
D) Podle schopnosti tvorit nebo netvorit ionty se emulgatory déli na:

e ionické (ionogenni) - hydrofilni ¢ast molekuly mize byt aniontem, kationtem nebo

mit amfoterni charakter;
e neionické (neionogenni) - hydrofilni ¢ast molekuly je neionizovana. [71]

Mezi moderni emulgatory patfi molekularné destilované mono- a diacylglyceroly,

v odborné literatuie jsou nazyvany také jako monoglyceridy. [81]

2.6 Mono- a diacylglyceroly

Prvni mono- a diacylglyceroly byly syntetizovany v roce 1853 Francouzem Berthelotem.
Hlavni prilom v jejich pouzivani byl v§ak zaznamenan az v roce 1930 v tzv. margarino-
vém primyslu. V roce 1936 bylo patentovdno pouziti mono- a diacylglycerolt pro zmrzli-
nu. Dnes se celkova svétova produkce emulgatori odhaduje fadové ve vysi 300 000 tun.
Mono- a diacylglyceroly a jejich derivaty tvoii ptiblizn€ 70 % celkové produkce potravi-
novych emulgatord, a proto jsou povazovany za nejvyznamnéjsi skupinu emulgatort. Nej-

vetsi uplatnéni maji v pekarenstvi. [82]

V poslednich letech se zvysil zajem o studium monoacylgylcerol (MAG) z hlediska jejich
pripravy, vlastnosti a aplikaci. Rozsahl¢é je zejména jejich vyuziti v primyslu potravinai-
ském, kosmetickém a farmaceutickém. Roste i jejich pouziti v primyslu plastikaiském
a textilnim. NejvétSim producentem a také spotiebitelem MAG je v souc¢asné dob¢ potra-

vinafsky pramysl. [83]

2.6.1 Monoacylglyceroly

Monoacylglyceroly (MAG) jsou neionogenni povrchové aktivni latky. Chemicky jsou to
parcidlni estery glycerolu s vy$§imi mastnymi kyselinami. [84] Vznikaji substituci atomu
vodiku hydroxylové skupiny acylem (zbytkem masné kyseliny). Podle po¢tu vazanych

zbytkl mastnych kyselin (MK) rozezndvame tfi typy acylglyceroli. [85]

Na molekulu glycerolu miize byt vazana jen jedna MK, pak vznikaji 1-monoacylgyceroly
nebo 2-monoacylglyceroly. Pokud se na molekulu glycerolu navazi dvé MK, vznikaji 1,2-
nebo 1,3-diacylglyceroly. Nejvice se v prirod¢ vyskytuji triacylglyceroly, tzn. Ze na mole-

kulu glycerolu jsou esterové vazany tii MK. [86]
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Mezi hojné vyuzivané emulgatory v potravinaiské praxi patii bezesporu monoacylglycero-
ly, tedy 1-monoacylglyceroly, 2-monoacylglyceroly, popt. jejich smési. V potravinaistvi se
aplikuji naptiklad jako emulgacni ¢inidla pfi vyrobé smésnych emulgovanych tuka a mra-
zenych krému. Existuji zminky o pouzitelnosti monoacyglycerolti v produkci masnych

vyrobkii, a to tepelné opracovanych i neopracovanych. [87]

Vlastnosti monoacylglyceroltl znacné zavisi na MK, kterd je na glycerol esterové navaza-
na. [87] Podle Faura [88] se emulgacni schopnosti monoacylglycerolli zvysuji s rostouci
délkou uhlikového fetézce MK, esterové vazané na glycerol. Pro zvySeni emulgacni kapa-

city systému je tieba vyuzivat monoacylglyceroly s delSimi MK.

2.6.1.1 Vlastnosti monoacylglycerolii

Estery glycerolu s nasycenymi MK jsou vétSinou tuhé, krystalické latky, které jsou poly-

morfni. Pf1 krystalizaci vznikaji nejdiive nestalé y- a a- modifikace s nizkou hustotou,

z nich metastabilni § -forma a posléze B-forma, ktera je stabilni a ma nejvyssi bod tani
a hustotu. Tyto pfemény maji za nasledek Castecné zmény konzistence tuhych tukl pii
skladovani. Body tani MAG jsou blizké bodu tani ptitomné MK a zvySuji se s rostouci
délkou fetézce zbytkit MK. Bod varu je znacné vysoky, takze estery glycerolu mohou byt
predestilovany jen molekuldrni destilaci. MAG jsou rozpustné v alkoholu a nerozpustné

v petroletheru. Dulezitou vlastnosti MAG je vznik gelu v pfitomnosti vody. [85]

Monoacylglyceroly maji lipofilni charakter, a proto jsou jim piidéleny nizké hodnoty HLB
(HLB = 3-6). Jsou rozpusteény v oleji a stabilizuji emulze typu v/o. [82]

2.7 Legislativa a piredpisy pro pouZzivani emulgatori

Stejné jako jiné aditivni latky podléhaji i emulgatory ptisnym legislativnim ptedpisim EU,
které zajistuji bezpecnost jejich pouzivani i oznacovani vyrobkl podle Smérnice 95/2/EC
Evropského parlamentu a rady z 20. unora 1995 O potravinarskych aditivnich latkach ji-
nych nez jsou barviva a sladidla. Tato smérnice vyzaduje, aby vSechny ptidané emulgétory
stejn€ tak 1 ostatni aditivni latky uZzité pfi vyrobé, byly uvedeny na obalu vyrobku, bud’

jménem nebo tzv. E kody. [89]
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Vyhlaska 304/2004 Sb. Ministerstva zdravotnictvi definuje emulgatory jako latky, které
umoziiuji tvorbu stejnorodé smesi dvou nebo vice nemisitelnych kapalnych fazi nebo které

tuto smes udrzuji. [90]

Pridatné latky sméji byt pouzivany jen pii vyrobé potravin uvedenych ve vyctu u jednotli-
vych latek, a to nejvysSe do hodnoty stanoveného nejvyssiho povoleného mnozstvi (NPM).
Potraviny ur¢ené k dalSimu zpracovani sméji obsahovat pridatné latky pouze v ptipadé, ze
pritomnost téchto pridatnych latek je touto vyhlaskou povolena v potravinach, které jsou
z nich vyrabény. Hodnoty NPM se vztahuji na potraviny ve stavu, v jakém jsou uvadény

do ob¢hu, pokud déle neni vyslovné stanoveno jinak. [90]

Kontrolou nad dodrzovanim €eskych pravnich ptedpisti pro pouzivani ptfidatnych latek je

povétena Statni zemédeElska a potravinarska inspekce a Statni veterinarni sprava. [91]

Pouzivani piidatnych latek odpovidajici predpisim CR je bezpe&né p¥i dodrzeni stanove-
nych limitnich hodnot, neohrozuje zdravi spotiebitelit a odpovida souasnym svétovym

poznatkim. [91]

Mono- a diacylglyceroly MK jsou obecné povazovany za bezpecné v ramci EU a jsou

obecné piistupné pro pouziti v potravinach. Mono- a diacylglyceroly nemaji Zadné omeze-

ni v ADI [88] (ADI - acceptable daily intake = hodnoty pfipustného denniho pfijmu
podle SZU - Statni zdravotni ustav, ktery je srovnatelny s TDI - tolerable daily

intake = tolerovany denni pfijem). [92]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 38

3 CILDIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové prace bylo provést literarni reSersi na téma emulze, jejich klasifikace,
pfiprava a vlastnosti. Dale charakterizovat pfipravu emulzi vzhledem k pouzit¢é metode
a také se zaméfit na zékladni charakteristiku emulzi, jako je barva a vzhled, elektrické
vlastnosti, sedimentace atd. Popsat rizné typy fyzikalnich vlivli, ptsobicich na stabilitu
emulzi a na zdklad¢ jejich znalosti vizudlné vyhodnotit emulze ndmi vyrobené. Vyhledat

druhy, u€inky a pouziti emulgéatori nutnych pro jejich pfipravu.

Cilem diplomové prace je tedy pfipravit rizné typy emulzi systémem dvou emulgatort,
pficemz ménény budou jejich zédkladni parametry, tj. pomér olejové a vodné faze, koncent-
race emulgatort a HLB hodnota systému a soucasné bude provedena i jejich zakladni cha-

rakterizace (vizudlni pozorovani a mikroskopie).
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PRAKTICKA CAST
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Pouzité chemikalie

Igepal CA 520 (Sigma-Aldrich)

Igepal CA 720 (Sigma-Aldrich)
Undekan, p.a. (Reachim)
Destilovana voda

Imerzni cedrovy olej (Merci)

4.2 Pouzita zarizeni

digitalni vahy — OHAUS (Made in Switzerland)
bézné laboratorni sklo

michadlo — sestava michadla RZR 2020 (Made in Germany)
byreta 50 ml

kovovy stojan

alobal

podlozni sklicka

kryci sklicka (22 x 22 mm)

mikroskop - OLYMPUS CX41 (Made in Japan)
pocitac s programem - Quick PHOTO PRO 2.0
fotoaparat — OLYMPUS (Made in Japan)
plastové pasteuerovy pipety

chladnicka (Ardo)

termostat (Laboratorni pfistroje Praha)
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4.3 Pouzité metodiky

4.3.1 Priprava emulzi

Pro vlastni pfipravu emulzi byla pouZita sestava michadla HEIDOLPH RZR 2020. Pfi sa-
motné vyrob¢ byl zvolen emulgacni postup, kdy voda obsahujici ve vodé rozpustny surfak-
tant byla postupné ptiddvana rychlosti 10ml/10min. do slozky olejové se surfaktantem roz-
pustnym v olejové fazi. Rychlost michani pfi emulgaci byla udrzovana na konstantni hod-
noté 1050 ot./min. Emulze byly vyrabény pfi laboratorni teploté (22°C), a to u vSech emul-
zi stejnym zplsobem, pouze s tim rozdilem, ze se ménily poméry olejové a vodné faze,
procentudlni zastoupeni emulgatortt a HLB hodnota. U takto vyrobenych emulzi probéhlo
rozdéleni kazdého pripraveného poméru o/v (5/95, 10/90, 15/85, 20/80, 25/75, 30/70) na
3 dily, a to z diivodu jejich uchovani pfi riznych podminkéach skladovani. Pro testovani
jsme zvolili teplotu snizenou — chladnickovou (4 °C), teplotu laboratorni (22 °C) a teplotu
zvySenou — termostatu (35 °C). Thned po emulgaci a dale pak po jedné hodiné byla u vSech
vyrobenych emulzi provedena zakladni charakteristika (vizualni pozorovani — vzhled
a stabilita emulzi). Totéz bylo provadéno i1 v asovém horizontu 2., 3., 4., 5., 8., 10., 12.
den, kdy bylo jesté navic provedeno mikroskopovani vSech vyrobenych emulzi pfi dané

koncentraci emulgatoru, teploté skladovani a hodnoté¢ HLB.

Pro vyrobu emulzi typu o/v byl pouzit jako olejova slozka undekan a destilovana voda jako
sloZzka vodna. Déle byly pouzity emulgatory Igepal 520 a Igepal 720 (viz. Tab. 2 ). Byly
vyrobeny emulze s 3 a 5 % emulgatoru pti HLB hodnotach 10,5; 11 a 11,5 s poméry o/v,

které jsou uvedeny v Tab. 3.

Samotné emulze byly pfipravovany tak, Ze nejprve bylo navazeno s piesnosti na 0,001 g
vypoctené mnozstvi destilované vody, undekanu a jednotlivych emulgéatori do 250 ml ka-

dinek. Celkové mnozstvi emulze tvotilo vzdy objem 50 ml.

Tab. 2. Pouzité¢ emulgatory, jejich HLB hodnota a rozpust-

nost

Emulgator HLB Rozpustnost

IGEPAL 720 14,2 vodna faze

IGEPAL 520 10 olejova faze
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Tab. 3. Poméry olejové a vodné faze

Pomér o/v 5/95 10/90 | 20/80 | 25/75 | 30/70

4.3.1.1 Vypocet mnoZstvi jednotlivych emulgdatoru pro systéem dvou emulgdatori

Obecny vzorec pro vypocet mnozstvi jednotlivych emulgatorti pro systém dvou emulgato-

rl je dan vztahem:
HLB = x,;.HLB; + x,.HLB, (1.7)
kde: x; - hmotnostni zlomek olejové slozky;
X, - hmotnostni zlomek vodné slozky;
HLB;- HLB hodnota surfaktantu rozpustného v olejové fazi,

HLB; - HLB hodnota surfaktantu rozpustného ve vodné fazi.

Priklad vypoctu mnozstvi jednotlivych emulgétorti pro HLB = 10,5 a celkového mnozstvi

3 % emulgatort v systému:

HLB =x,.HLB; + x,.HLB,

105=1-"2] 10+ 221 142
3 3

10,5=10 - 3,33m; +4,733m;

my; =0,356g (Igepal 720)/100ml

m1+m2=3

3-0,356 = 2,644¢g (Igepal 520)/100 ml
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kde: m; - hmotnost emulgétoru rozpustného v olejové fazi;

m; - hmotnost emulgétoru rozpustného ve vodné fazi.

Ptiklad vypoc¢tu mnozstvi olejové a vodné faze a jednotlivych emulgétort:
Pomér fazi: 5/95 (o/v)
HLB =10,5

Celkové mnozstvi emulgatort v systému: 3 %

3g smés emulgatorti
97g smés (0+v) 0:97.0,05 =4,85:2 =2,425g + 1,322g (Igepal 520)

v: 97.0,95 = 92,15:2 = 46,075¢ + 0,178g (Igepal 720)

Vypoctena mnozstvi jednotlivych slozek emulzi pfi ur€itych procentech emulgatora uvadi

Tab. 4-9.

Tab. 4. Vypoctena mnozstvi olejové a vodné faze a emulgétord pii koncentraci

emulgatort 3 % a HLB = 10,5

Pomér | Emulgator HLB 10,5
o/v [%]

Olejova faze | Vodna faze Igepal 520 Igepal 720
[e] [e] [e] [e]

5/95 3 2,425 46,075 1,322 0,178
10/90 3 4,850 43,650 1,322 0,178
15/85 3 7,275 41,225 1,322 0,178
20/80 3 9,700 38,800 1,322 0,178
25/75 3 12,125 36,375 1,322 0,178

30/70 3 14,550 33,950 1,322 0,178
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Tab. 5. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze a emulgatorti pfi koncentraci

emulgatort 3 % a HLB =11

Pomér | Emulgator HLB 11
o [%e] Olejova faze | Vodna faze Igepal 520 Igepal 720
(] [e] ] ]
5/95 3 2,425 46,075 1,1435 0,3565
10/90 3 4,850 43,650 1,1435 0,3565
15/85 3 7,275 41,225 1,1435 0,3565
2080 3 9,700 38,800 1,1435 0,3565
25/75 3 12,125 36,375 1,1435 0,3565
30/70 3 14,550 33,950 1,1435 0,3565

Tab. 6. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze a emulgétord pii koncentraci

emulgatori 3 % a HLB=11,5

Pomér | Emulgator HLB 11,5
o [%e] Olejova faze | Vodna faze Igepal 520 Igepal 720
(] (2] 2] 2]
5/95 3 2,425 46,075 0,966 0,535
10/90 3 4,850 43,650 0,966 0,535
15/85 3 7,275 41,225 0,966 0,535
20/80 3 9,700 38,800 0,966 0,535
25/75 3 12,125 36,375 0,966 0,535
30/70 3 14,550 33,950 0,966 0,535
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Tab. 7. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze a emulgatora pii koncentraci emul-

gatord 5 % a HLB =10,5

Pomér | Emulgator HLB 10,5
o [%e] Olejova faze | Vodna faze Igepal 520 Igepal 720
(] [e] ] ]
5/95 5 2,375 45,125 2,2024 0,2976
10/90 5 4,750 42,750 2,2024 0,2976
15/85 5 7,125 40,375 2,2024 0,2976
20/80 5 9,500 38,000 2,2024 0,2976
25/75 5 11,875 35,625 2,2024 0,2976
30/70 5 14,250 33,250 2,2024 0,2976

Tab. 8. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze a emulgétori pii koncentraci

emulgatori 5 % a HLB =11

Pomér | Emulgator HLB 11
o [%e] Olejova faze | Vodna faze Igepal 520 Igepal 720
(] 2] 2] 2]
5/95 5 2,375 45,125 1,9045 0,5950
10/90 5 4,750 42,750 1,9045 0,5950
15/85 5 7,125 40,375 1,9045 0,5950
20/80 5 9,500 38,000 1,9045 0,5950
25/75 5 11,875 35,625 1,9045 0,5950
30/70 5 14,250 33,250 1,9045 0,5950
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Tab. 9. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze a emulgatorti pfi koncentraci

emulgatort 5 % a HLB = 11,5

Pomér | Emulgator HLB 11,5
o [%e] Olejova faze | Vodna faze Igepal 520 Igepal 720
(] [e] ] ]
5/95 5 2,375 45,125 1,607 0,893
10/90 5 4,750 42,750 1,607 0,893
15/85 5 7,125 40,375 1,607 0,893
20/80 5 9,500 38,000 1,607 0,893
25/75 5 11,875 35,625 1,607 0,893
30/70 5 14,250 33,250 1,607 0,893

4.3.2 Mikroskopie

Pro mikroskopické pozorovani byl pouzit bézny laboratorni mikroskop OLYMPUS CX41,
na ktery byl pfipojen fotoaparat OLYMPUS, ktery byl propojen s poc¢itacem. Pomoci pro-
gramu Quick PHOTO PRO 2.0 byly ziskany fotografické zdznamy.

Pfed vlastnim méfenim byla vzdy kazdd emulze nejprve runé protiepana. Poté bylo na
podlozni skli¢ko naneseno plastovou pasteuerovou pipetou malé mnozstvi vzorku emulze
ze zkumavky. Nasledné bylo na podlozni sklo se vzorkem emulze déno sklicko kryci, na
které byl nanesen imerzni (cedrovy) olej. Vzorek byl mikroskopovéan za pouziti imerzniho

objektivu (zvétSeni 10 x 100 a Ph3).

U takto pfipravené¢ho vzorku byla pozorovéna piitomnost ¢i absence Brownova pohybu,
dale pak velikost a chovani Castic emulzi. Stejny postup byl proveden u vSech vzorkl
emulzi a vysledky byly zaznamenany do tabulek a soucasné byly zhotoveny ptislusné fo-
tografie. Pomoci pocitacového programu Quick PHOTO PRO 2.0 byla u vybranych emulzi

1 ptiblizné urcena velikost ¢astic.
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5 VYSLEDKY A DISKUSE

Pted vlastnim métfenim byla provedena série pre-experiment, kde byly jednak vyzkouse-
ny ruzné emulgacni cesty, a to jak PIT (Phase Inversion Temperature), tak také emulgace
pomoci dvou emulgétort a jednak byly testovany rizné olejové faze (cyklohexan, parafin,
na pfipravu nez emulgace systémem dvou emulgatort, rozhodli jsme se pii dalsi praci vy-
uzit cestu emulgace pomoci dvou emulgétort. Jako olejovou slozku jsme zvolili undekan,
a to z toho divodu, zZe je to na rozdil od parafinu daleko 1épe definovana latka a samotny

undekan neni tak t¢kavy, tzn. ma daleko vyssi bod varu (196 °C) nez cyklohexan (80 °C).

Jak jiz bylo uvedeno vyse, pfiprava emulzi probihala metodou uzitim systému dvou emul-
gatortl, a to vzdy stejnym zptsobem, pouze s tim rozdilem, ze byly vzdy ménény poméry
olejové a vodné faze, hodnoty HLB systému a koncentrace emulgatori. HLB hodnoty byly
zvoleny v rozmezi od 10,5, coZ je hodnota vhodna pro undekan, ktery byl pouzit jako ole-
jova slozka, do hodnoty 11,5. Jako emulgatory byly zvoleny Igepal 520 a Igepal 720, aby-

chom byli schopni nastavit nami zvolené HLB hodnoty.

Vsechny emulze byly rovnéz piipravovany pfti stejnych pomérech olejové a vodné slozky,
ato vzdy v pomérech 5/95, 10/90, 15/85, 20/80, 25/75 a 30/70 podle postupu viz. kap.
4.3.1. Tyto poméry byly zvoleny tak, abychom pak byli schopni nastavit optimalni pod-

minky pfi riznych HLB hodnotach a procentu emulgatori.

Rovnéz bylo u vSech pfipravenych emulzi provedeno vizualni pozorovani a mikroskopie.

5.1 Vliv hodnoty HLB na tvorbu a stabilitu emulze

Literarni zdroje uvadi, Ze vyrazny vliv na tvorbu a stabilitu emulzi mize mit HLB hodnota
systému. [76] Proto jednim z hlavnich parametrii, které byly ménény byly pravé hodnoty

HLB systému.

Jako prvni byly pfipraveny emulze pifi koncentraci emulgatorti 3 % v pomérech o/v 5/95,
10/90, 15/85, 20/80, 25/75 a 30/70 a hodnoté¢ HLB = 10,5. Jednotlivé emulze byly podro-
beny riznym skladovacim podminkam, a to laboratorni teploté, teploté snizené (chladnic-

kové) a teploté zvySené (termostatu) z diivodl zjisténi jejich stability a chovani.
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Ihned po vyrobeni kazdé emulze bylo provedeno vizualni pozorovani, tzn. ze byla sledo-
vana pfitomnost ¢i absence pény, rychlost jejiho odpénéni, barva emulze, popt. pény a jeji

vzhled. Vysledky jsou shrnuty v Tab. 10.

Jak je zfejmé z tabulky, ve vSech pfipadech byla pozorovana pfitomnost pény. Rychlost
odpénéni emulzi zavisi na mnozstvi olejové slozky tak, Ze s rostoucim pomérem olejové
faze tato rychlost klesa. Déle byla pozorovana 1 barva jak pény, tak i samotné emulze, a to
bezprostfedné po piiprave i po hodin€ od jeji vyroby. Témét ve vSech piipadech byla barva
emulze mlécné bild, s vyjimkou emulze v poméru o/v 5/95, ktera byla uz od ptipravy po-

lotransparetni.

Tab. 10. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi pii koncentraci emulgétori 3 %

Pomér HLB =10,5
o Ptit. | Rychlost | Pomér pé- Barva p¢- Vzhled emulze
pény | odpénéni | na/emulze na/emulze po 1 hod.
[min] [70]

5/95 + 3 70/30 bila/polotra. polotrans.

10/90 + 3 60/40 bila/bila bila

15/85 + 15 60/40 bila/bila bila

20/80 + 15 60/40 bila/bila bila

25/75 + 15 50/50 bila/bila bila

30/70 + 15 50/50 bila/bila bila

(+) - ptitomnost pény; (-) - absence pény

Pti laboratorni teploté, tzn. pfi teploté 22 °C, byly emulze ve vSech pomérech o/v nestabil-
ni, jelikoz jiz druhy den byl pozorovan jejich rozpad (odlouceni olejové — undekanové
vrstvicky). Tento trend pokracoval po celou dobu sledovani, tzn. i 10. den, kdy se olejova

vrstvicka neustale zvétSovala.

Emulze, které byly ponechény v termostatu, tzn. pii teploté¢ 35 °C, vykazovaly podobné
chovani jako emulze uchovéavané pii laboratorni teploté, s tim rozdilem, Ze odloucend vrst-

va nebyla pouze jedna, ale dv¢.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 49

Z vyrobenych emulzi se nejlépe jevily ty, které byly uskladnény pfti teploté chladnicky
(4 °C), a to pouze v poméru o/v = 5/95, které byly stabilni témét po celou dobu pozorova-

ni, tj. 12 dnt (viz. Tab. 11). U ostatni poméra emulzi (10/90, 15/85, 20/80, 25/75, 30/70)

bylo jiz druhy den sledovéano odlouceni olejové vrstvy.

Tab. 11. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatorti 3 %

HLB 10,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]
4 2. ne transparentni
4 3. ano (0,9:0,1) polotransparetni/transparentni
4 4. ne transparetni
4 5. ne transparentni
4 8. ne transparentni
4 10. ne transparentni
4 12. ne transparentni

Vzhledem k tomu, ze stabilita emulzi pfi nastavené hodnot¢ HLB = 10,5 nebyla dostatec-
na, piistoupili jsme k jejimu zvySeni na hodnotu HLB = 11, pfi zachovani ostatnich para-
metrd (procenta emulgatori a poméru o/v, podminek skladovani). Vysledky jsou shrnuty

v Tab. 12.

Pti zvySeni HLB o 0,5 bylo u vSech pomérti o/v pozorovano mlééné bilé zabarveni a rych-
lost odpénéni emulzi opét klesala se zvySujicim se mnozstvim olejové faze. I po hodiné

pozorovani byly emulze zbarveny mlécné bile.
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Tab. 12. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi pti koncentraci emulgatora 3 %

Pomér HLB 11
oV Ptit. | Rychlost | Pomér pé- Barva pé- | Vzhled emulze po
pény | odpénéni | na/emulze na/emulze 1 hodiné
[min] [70]
5/95 + 3 70/30 bila/bila bila
10/90 + 10 70/30 bila/bila bila
15/85 + 10 80/20 bila/bila bila
20/80 + 15 70/30 bila/bila bila
25/75 + 15 70/30 bila/bila bila
30/70 + 20 70/30 bila/bila bila

(+) - ptitomnost pény; (-) - absence pény

Emulze s HLB = 11 a poméru o/v = 5/95, skladované v termostatu ziistaly i po 5-ti dnech
pozorovani stabilni, na rozdil od emulzi uchovavanych pii laboratornich a chladnickovych
teplotach, které se zacaly rozpadat po druhém dni od jejich pfipravy. Vyjimku tvofily
emulze v pomérech o/v = 25/75 a 30/70, které byly stabilni i po patém dni pozorovani

a byly skladovany pfi chladni¢kové teploté, jak mizeme vidét v Tab. 13, 14, 15.

Tab. 13. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatorti 3 %

HLB 11
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]
35 2. ne transparentni
35 3. ne transparentni
35 4. ne transparentni
35 5. ne transparentni
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Tab. 14. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 25/75

a koncentraci emulgatorti 3 %

HLB 11
Teplota | Pocet | Rozvrstveni vzhled(barva)
[°C] dnii [ml]
4 2. ne bila emulze
4 3. ne bila emulze
4 4. ne bila emulze
4 5. ne bila emulze
4 8. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 10. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni

Tab. 15. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 30/70

a koncentraci emulgatorti 3 %

HLB 11
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]
4 2. ne bila emulze
4 3. ne bila emulze
4 4. ne bila emulze
4 5. ne bila emulze
4 8. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 10. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
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Ze stejn¢ho divodu, jak bylo uvedeno vyse, byla v dalSich experimentech rovnéz posunuta

hodnota HLB systému, a to na hodnotu 11,5.

Opcét byla provedena vizudlni charakteristika pfipravenych emulzi, a to ithned po jejich
vyrobé, ale i po hodiné od jejich ptipravy. Dale pak v asovych intervalech dvou az dva-

nacti dni. Vysledky pozorovéani uvadi Tab 16.

Tab. 16. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi pti koncentraci emulgato-

a3 %
Pomér HLB =11,5
oV Ptit. | Rychlost | Pomér pé- Barva pé- | Vzhled emulze po
pény | odpénéni | na/emulze na/emulze 1 hodiné
[min] [%]

5/95 + 10 80/20 bila/bila bila
10/90 + 15 60/40 bila/bila bila
15/85 + 15 80/20 bila/bila bila
20/80 + 20 70/30 bila/bila bila
25/75 + 20 80/20 bila/bila bila
30/70 + 20 70/30 bila/bila bila

(+) - ptitomnost pény; (-) - absence pény

Posunuti HLB na hodnotu 11,5 mélo za nasledek zvyseni stability u emulze o poméru o/v
= 5/95 a skladované pfti laboratorni teploté, jelikoz i v 5. dni po vyrob¢ byla tato emulze
bez zjevnych znamek rozpadu. Obdobnych vysledkli bylo dosazeno i u stejné emulze skla-

dované pfi teploté chladnicky (Tab. 17, 18).
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Tab. 17. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatorii 3 %

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]

22 1. ne bila emulze

22 2. ne bila emulze

22 3. ne bila emulze

22 4. ne bila emulze

22 5. ne bila emulze

22 8. - -

22 10. ano (0,9:0,1) bila/polotransparentni

Tab. 18. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatorti 3 %

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dnii [ml]

4 2. ne bila emulze

4 3. ne bila emulze

4 4. ne bila emulze

4 5. ne bila emulze

4 8. - -

4 10. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
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Pozitivni vliv zvySeni hodnoty HLB se projevil i u emulzi o poméru o/v = 20/80 a 25/75,
ponechanych pii snizené teploté, tj, teploté 4 °C. Stabilita téchto systému pretrvala az do

patého dne testovani. Dalsi den se emulze opét rozpadly (Tab. 19, 20).

Tab. 19. Vizuélni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 20/80

a koncentraci emulgatorii 3 %

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]

4 2. ne bila emulze

4 3. ne bila emulze

4 4. ne bila emulze

4 5. ne bila emulze

4 8 - -

4 10. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
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Tab. 20. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 25/75

a koncentraci emulgatorti 3 %

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dnii [ml]

4 2. ne bila emulze

4 3. ne bila emulze

4 4. ne bila emulze

4 5. ne bila emulze

4 8. - -

4 10. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni

Z dosazenych vysledku je patrné, ze vliv na stabilitu emulze ma hodnota HLB systému,

kdy nejstabilnéj$i emulze se nam podatilo vyrobit piti HLB = 11,5.

5.2 Vliv procenta emulgatort na tvorbu a stabilitu emulze

Jelikoz vysledky tykajici se stability pfipravenych emulzi nebyly dostate¢né uspokojivé,
rozhodli jsme se v dal$im kroku zachovat pomér olejové a vodné faze a hodnoty HLB
a upravit procento ptidanych emulgétort v systému, coz by mohlo pozitivné ovlivnit neje-
nom tvorbu emulzi, ale predevsim jejich vlastnosti a celkovou stabilitu.

Jako prvni byly pfipraveny emulze o HLB = 10,5, pomérech o/v = 5/95, 10/90, 15/85,
20/80, 25/75, 30/70 a 5 % emulgatorti.

Opét bylo provedeno vizudlni pozorovani, a to jak bezprostiedné po ptiprave, tak 1 v ndmi
zvolenych ¢asovych intervalech.

Jak je patrné z Tab. 21, zvySeni procenta smési emulgatorti a HLB = 10,5 nevedlo ke zvy-

Seni stability systému, jelikoz v pomérech o/v =20/80, 25/75 a 30/70 doslo uz po 1. hodin¢

po ptipravé k rozpadu emulzi.
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Tab. 21. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi pii koncentraci emulgato-

s %
Pomér HLB 10,5

oV Prit. | Rychlost | Pomér pé- Barva pé- | Vzhled emulze po

pény | odpénéni | na/emulze na/emulze 1 hodiné
[min] [%0]

5/95 + 30 90/10 bila/polotra. polotrans.
10/90 + 1 80/20 bila/polotra. polotrans.
15/85 + 1 60/40 bila/polotra. polotrans.
20/80 + 1 90/10 bila/bila polotra.+bila

(rozpad emulze)
25/75 + 3 90/10 bila/bila polotra.+bila

(rozpad emulze)
30/70 + 5 90/10 bila/bila polotra.+bila

(rozpad emulze)

(+) - ptitomnost pény; (-) - absence pény

Emulze o poméru o/v = 5/95, testovana pii teplot¢ laboratofe, se rozpadla jiz po prvni dni
testovani a tento trend pokraCoval 1 nasledujici dny. Emulze stejného poméru uchovéavana
pfi teploté chladniCky se taktéz rozpadla, a to jiz po prvnim dni pozorovani, avsak tfeti den
testovani vznikla v emulzi polotransparentni srazenina, jejiz tvar ani velikost se v prubéhu
pozorovani jiz dale neménil. U vzorku ponechaného v termostatu byl po prvnim dnu pozo-
rovan rovnéz rozpad. Po protfepani emulze a vraceni do termostatu, byla nasledujici den
i dalsi dny testovani tato emulze stabilni, tzn. Ze jiz mald mechanicka sila pfispéla k je-
ji vyS$i stabilité.

Podobny trend vykazovala i emulze o poméru o/v = 10/90 uchovavana pfti snizené teploté
chladnicky, s tim rozdilem, ze v tomto ptipadé tato mechanicka sila nebyla dostate¢nad na
to, aby tato emulze byla stabilni déle nez dva dny a pak se opét nerozpadla. Vzorky testo-
vané pii teploté laboratofe a termostatu se rozpadly jiz druhy den testovani a tento stav se

po celou dobu jejich testovani uz nezménil.
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Pti zvySeni HLB na hodnotu 11 byly emulze ve vSech pomérech o/v bezprostiedné po pfi-
pravé i po hodin€ od pfipravy stabilni. Pfi poméru o/v = 5/95 byla emulze polotransparenti
a ostatni emulze mlécné bilé (Tab. 22). Z toho miizeme usuzovat na velikost ¢astic jednot-
livych emulzi, jelikoz emulze s ¢asticemi >100 nm jsou vétSinou kalné az bilé, pficemz

emulze s Casticemi <100 nm jsou polotransparentni az Ciré. [1]

Tab. 22. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi pii koncentraci emulgato-

ra 5 %
Pomér HLB 11

oV Prit. | Rychlost | Pomér pé- Barva pé- | Vzhled emulze po

pény | odpénéni | na/emulze na/emulze 1 hoding
[min] [70]

5/95 + 10 80/20 bila/polotra. polotrans.
10/90 + 10 90/10 bila/bila bila
15/85 + 15 90/10 bila/bila bila
20/80 + 20 90/10 bila/bila bila
25/75 + 20 90/10 bila/bila bila
30/70 + 30 70/30 bila/bila bila

(+) - ptitomnost pény; (-) - absence pény

Z této série byly nejstabilnéjsi emulze v poméru o/v = 5/95 a to pouze ty, které byly testo-
vané pii teploté laboratofe. Stabilni byly 1 10. den testovani. Pfi tomto poméru o/v se nam
podafilo vyrobit transparentni nanoemulze (Tab. 23). Emulze o pomérech o/v = 10/90,

15/85 a 20/80 nebyly stabilni ani pfi jedné z testovanych teplot.
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Tab. 23. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatorii 5 %

HLB 11
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]
22 1. ne transparentni emulze
22 2. ne transparentni emulze
22 3. ne transparentni emulze
22 4. ne transparentni emulze
22 5. ne transparentni emulze
22 8. ne transparentni emulze
22 10. ne transparentni emulze

Dalsi emulze, tj. emulze v pomérech o/v = 25/75 a 30/70, byly stabilni pouze pii teploté
skladovani 4°C, a to emulze o poméru o/v = 25/75 jenom do 5. dne testovani, na rozdil
od emulze o/v = 30/70, ktera byla stabilni po celou dobu testovani, tj. 12 dna (Tab. 24, 25).

Ostatni emulze se jiz po prvnim dnu testovani rozpadly.
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Tab. 24. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 25/75

a koncentraci emulgatorti 5 %

HLB 11
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dnii [ml]
4 2. ne bila emulze
4 3. ne bila emulze
4 4. ne bila emulze
4 5. ne bila emulze
4 8. ano (0,95:0,05) bild/transparentni
4 10. ano (0,95:0,05) bila/transparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/transparentni

Tab. 25. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 30/70

a koncentraci emulgatort 5 %

HLB 11
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dnt [ml]
4 2. ne bil4d emulze
4 3. ne bila emulze
4 4. ne bil4d emulze
4 5. ne bila emulze
4 8. ano (0,95:0,05) bila/transparentni
4 10. ne bila emulze
4 12. ne bil4d emulze
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V dal$im kroku jsme opét posunuli hodnotu HLB, tzn. ze vSechny emulze byly nastaveny
na hodnotu HLB = 11,5. Pom¢ry o/v i procento emulgétorti v systému bylo zachovano, tak

jako v ptedeslych ptipadech.

I v tomto pifipadé se nam podafilo pfipravit nanoemulzi o poméru o/v = 5/95, jelikoz to
byla emulze polotransparetni barvy, na rozdil od ostatnich emulzi o pomérech o/v = 10/90,
15/85, 20/80, 25/75 a 30/70, kdy byly vSechny emulze mlécné bilé, tzn. Ze velikost jejich
¢astic byla fadove vyssi (Tab. 26).

Tab. 26. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi pti koncentraci emulgato-

a5 %
Pomér HLB 11,5
o Ptit. | Rychlost | Pomér pé- Barva pé- | Vzhled emulze po
pény | odpénéni | na/emulze na/emulze 1 hodiné
[min] [70]
5/95 + 5 80/20 bila/polotra. polotransparentni
10/90 + 20 80/20 bila/bila bila
15/85 + 20 80/20 bila/bila bila
20/80 + 20 80/20 bila/bila bila
25/75 + 20 70/30 bila/bila bila
30/70 + 20 70/30 bila/bila bila

(+) - ptitomnost pény; (-) - absence pény

ZvySenim HLB hodnoty systému jsme docilili nejenom vétSich ¢astic emulzi (mlééné bila
barva), ale 1 vétsi stability pfipravenych emulzi. Emulze o pomérech o/v = 5/95, 25/75
a 30/70 byly stabilni, jak pfi snizené teploté chladnicky, tak i pfi teploté laboratofe, tj.
22 °C. Pii obou teplotach byly tyto emulze stabilni po 5 testovacich dnti, s vyjimkou emul-
ze o poméru 30/70, ktera byla pii snizené teploté stabilni po celych 12 dni testovani.
Emulze o poméru o/v = 20/80 vykazovala stabilitu pouze 5 dnti testovani a pouze pii teplo-

té chladnickové. Ostatni poméry o/v, tzn. 10/90 a 15/85, testované pti 3 riiznych teplotnich
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podminkach se rozpadly jiz po prvnim dni testovani. Ptiklady stabilnich emulzi jsou uve-

deny v Tab. 27, 28 a 29.

Tab. 27. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatori 5 %, skladovanych pfi laboratorni teploté

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]

22 1. ne bila emulze

22 2. ne bila emulze

22 3. ne bila emulze

22 4, ne bila emulze

22 5. ne bila emulze

22 8. ano bila/mlécna/transparentni
(0,05:0,85:0,1)

22 10. ano bilad/mlé¢na/transparentni
(0,15:0,8:0,05)
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Tab. 28. Vizualni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 5/95

a koncentraci emulgatori 5 %, skladovanych pti chladnickové teploté

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dni [ml]
4 2. ne bila emulze
4 3. ne bila emulze
4 4. ne bila emulze
4 5. ne bila emulze
4 8 ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 10. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni
4 12. ano (0,95:0,05) bila/polotransparentni

Tab. 29. Vizudlni pozorovani vyrobenych emulzi o poméru o/v = 25/75

a koncentraci emulgatorti 5 %

HLB 11,5
Teplota | Pocet | Rozvrstveni Vzhled (barva)
[°C] dnii [ml]

22 1. ne bila emulze
22 2. ne bila emulze
22 3. ne bila emulze
22 4. ne bila emulze
22 5. ne bila emulze
22 8. ano (0,95:0,05) bilé/transparentni
22 10. ano (0,95:0,05) bila/transparentni
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5.3 Vliv teploty na stabilitu

Jak jiz bylo zminéno vySe, na stabilitu emulzi ma vliv nejen HLB hodnota, procento emul-

gatorti a pomér o/v, ale i teplota skladovani pfipravenych emulzi.

Samotna piiprava emulzi typu o/v probihala pii laboratorni teploté, tzn. 22 °C. U takto
vyrobenych emulzi probéhlo rozdéleni kazdého piipraveného poméru o/v (5/95, 10/90,
15/85, 20/80, 25/75, 30/70) na 3 dily, a to z diivodu jejich uchovani pii riiznych podmin-
kach skladovéni. Pro testovani byly zvoleny tyto teplotni podminky: teplota sniZzena -

chladnickova (4 °C), laboratorni (22 °C) a teplota zvySena — termostatu (35 °C).

Z dosazenych vysledki je ziejmé, ze nejméné stabilni byly emulze uchovéavané pfi teploté
termostatu, kdy se vétSina emulzi rozpadla jiz po prvnim dni testovani. Vyjimku tvofila
pouze transparentni emulze o poméru o/v = 5/95 vyrobena pii hodnoté¢ HLB = 11 a kon-

centraci emulgatorti 3 %, kterd zistala stabilni po celych 5-ti dnech sledovani.

Pon¢kud lepsi stabilita byla pozorovana u emulzi, které byly ponechany pfi teploté labora-
tofe, kdy se nam podafilo vytvofit n€kolik stabilnich emulzi, a to nej€astéji v poméerech
o/v=5/95, jak pro koncentraci emulgatorti 3 %, tak 1 pro koncentraci emulgatori 5 %
a HLB hodnotu = 11,5. Nejcastéji byly tyto emulze mlécné bilé barvy a byly stabilni i po
5-ti dnech od jejich vyroby. Vyjimku tvofila emulze o poméru o/v = 5/95, hodnoté
HLB =11 a koncentraci emulgétori 5 %, kterd byla transparentni a stabilni po celych 10
dnii jejiho testovani. Dalsi emulze, tj. emulze o pomérech o/v = 25/75 a 30/70, hodnoté¢
HLB = 11,5 a 5 % emulgétora byly mlécné bilé a stabilni i po 5-ti dnech jejich pozorovani.
Nejlepsi vysledky stability byly dosazeny pfti teploté chladnickové, jelikoz emulze o HLB
hodnotach 11 a 11,5 byly stabilni témé&f ve vSech jejich pomérech, a to pii obou ptidavcich

emulgatorti (3 a 5 %) a emulze v poméru o/v = 5/95, HLB = 10,5 a 3 % emulgator.

Obecné lze tedy fict, ze nejvhodnéjsi teplota pro lepsi udrzitelnost nami vyrobenych emul-

zi je teplota snizena, tj. teplota chladnicky.
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5.4 Mikroskopické pozorovani

Soucastné€ s vizualnim pozorovanim bylo u vSech pfipravenych emulzi provedeno i pozo-

rovani mikroskopické, jak je jiz popsano v kap. 4.3.2.

Jak jiz bylo zminéno vyse, bylo u vSech emulzi pfed mikroskopickym pozorovanim vzdy
provedeno rucni protiepani. Nasledné byly pomoci pocitacového programu Quick PHOTO
PRO 2.0 zhotoveny fotografické zdznamy. U vybranych fotografii emulzi byla pomoci
stejného pocitatového programu urcena 1 piibliznd velikost Castic emulzi, pfi¢emz jako
vysledek byl bran primér z 5 méfeni. Vybrané fotografie slouzi jako ukazky ptipadl jak uz

rozpadu emulzi, tak 1 emulzi stabilnich.
Mikroskopickym pozorovanim byly sledovany tyto typy rozpadu emulze:
A) Krémovani

Na Obr. 10 je znazornéna horni faze rozpadlé emulze o poméru o/v = 25/75, hodnoté
HLB = 10,5 a koncentraci emulgator 3 %, skladovand pfi laboratorni teploté. Na tomto
obrazku je patrny jeden z pfipadl rozpadu emulze — krémovéni. Primérna velikost ¢astic
horni faze této emulze byla 4290 nm. U této emulze byla pozorovéana pfitomnost mirného

Brownova pohybu. Priméry z naméfenych velikosti ¢astic udava Tab. 30.

Obr. 10. Horni faze emulze o pomeru o/v = 25/75
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Tab. 30. Namétené hodnoty velikosti ¢astic emulze

o poméru o/v = 25/75

Méfeni ¢. Velikost ¢astic (nm)
1 3800
2 2420
3 5180
4 8350
5 1730
@ velikost 4290
smérodatna odchylka 1980

B) Flokulace

Flokulace, jako jeden z ptfipadl rozpadu emulze, je zachycena na Obr. 11. Tato fotografie
znazoriiuje emulzi o poméru o/v = 10/90, hodnot¢ HLB = 11 a koncentraci emulgatorti
5 %, skladovanou pfi laboratorni teploté. Primérna velikost ¢astic je 1080 nm, i v tomto
pripad¢ byla pozorovana pfitomnost mirného Brownova pohybu. Priméry z naméfenych

velikosti ¢astic udava Tab. 31.

Obr. 11. Emulze o pomeru o/v = 10/90
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Tab. 31. Namétfené hodnoty velikosti Castic emulze

o poméru o/v = 10/90

Méfeni ¢. Velikost ¢astic (nm)
1 550
2 1520
3 1800
4 900
5 620
@ velikost 1080
smérodatna odchylka 460

Na Obr. 12 je zobrazena emulze o poméru o/v = 20/80, hodnoté¢ HLB = 11 a koncentraci
emulgatorti 3 %, skladovana v termostatu. Primérna velikost ¢astic této emulze byla 3080
nm. Na zaklad¢ potizené fotografie se domnivame, Ze se v tomto piipadé jednd o tzv.
Oswald ripenig. RovnéZ 1 zde byla pozorovéna pfitomnost mirného Brownova pohybu,

pramérné hodnoty velikosti ¢astic jsou uvedeny v Tab. 32.

Obr. 12. Emulze o pomeru o/v = 20/80 skladovana

v termostatu
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Tab. 32. Naméfené hodnoty velikosti Castic emulze

0 poméru o/v = 20/80

Méfeni ¢. Velikost ¢astic (nm)
1 1170
2 3660
3 2140
4 7320
5 1100
@ velikost 3080
smérodatna odchylka 1930

Posledni ukazkou je Obr. 13, ktery znazoriiuje emulzi stabilni, a to emulzi o poméru
o/v =25/75, hodnoté¢ HLB = 11 a koncentraci emulgatorii 5 %, skladovanou pii chladnic-
kové teploté. Primérna velikost ¢astic smési této stabilni emulze byla 570 nm. Taktéz
v tomto piipadé€, byla u této emulze pozorovana piitomnost mirného Brownova pohybu.

Velikosti jejich ¢astic uvadi Tab. 33.

Obr. 13. Stabilni emulze o pomeéru o/v = 25/75 sklado-

vanda pri chladnickové teploté
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Tab. 33. Naméfené hodnoty velikosti Castic emulze

o poméru o/v = 25/75

Méfeni ¢.

Velikost ¢astic (nm)

1 350

2 640

3 640

4 350

5 900

@ velikost 570
smérodatna odchylka 180
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ZAVER

Ukolem této diplomové prace byla piiprava emulzi. Jako nejvhodnéjsi metoda vyroby
emulzi byla po fadé provedenych pre-experimentii vybrana metoda pomoci systému dvou
emulgatort, a to nejen z divodu nizsi energetické narocnosti, ale hlavné i ndro¢nosti prak-
tické.

U pfipravenych emulzi byla testovana jejich stabilita s ohledem na plisobeni riznych fak-
tortl. Jednim z parametri, které byl u emulzi ménén, byla hodnota HLB systému. Pfi testo-
vani stability emulzi ve stanoveném rozsahu HLB hodnot, tj. 10,5; 11; 11,5, bylo zjiSténo,

ze s rostouci hodnotou HLB se stabilita emulzi zvySovala, ptfestoze literatura uvadi, ze

optimalni hodnota HLB pro undekan je 10,5.

Nejlepsich vysledkt, co se tyCe stability pfipravenych emulzi, bylo dosazeno pii hodnoté
HLB = 11,5, jelikoz tyto emulze byly stabilni i po 5-ti dnech jejich testovani pii snizené

teploté.

Jelikoz dosazené vysledky testovani nebyly plné uspokojivé, rozhodli jsme se v dalSim
kroku zménit jiny parametr, ktery by mohl mit pozitivni vliv na stabilitu emulze, tj. zvysit
procento emulgatorti z 3 % na 5 %, pfiCemz ostatni parametry zlstaly nezménény (tj. po-
mér o/v, podminky skladovani). Testovani prokazalo, ze zvySeni koncentrace emulgatort
na stabilitu emulzi nemélo pfilis velky vliv. I kdyz o néco lepSich vysledkl bylo dosazeno

u vys$i koncentrace emulgétord, tzn. 5-ti %.

Dalsi parametr ovliviiujici stabilitu emulze byly podminky skladovani, tzn. teplota. Jelikoz
vyrobené emulze byly uchovavany pii teploté laboratorni (22 °C), teploté chladnicky
(4 °C) a teploté€ termostatu (35 °C). Z dosazenych vysledkl je zfejmé, Ze nejméné stabilni
byly emulze skladované v termostatu, které se obvykle rozpadly jiz po prvnim dni testova-
ni. Lepsich vysledkt bylo dosazeno u emulzi skladovanych pfti laboratorni teplote, kdy
v né¢kterych piipadech byly tyto emulze stabilni 1 5 dni od jejich ptipravy. Jako nejlépe
zvolena teplota pro uchovani emulzi se jevila teplota chladnickova, kdy vétSina piiprave-
nych emulzi byla stabilni 1 po 5 dnech testovani. Nejvice stabilni emulze skladované pii
teploté chladnicky byly vyhodnoceny emulze o poméru o/v = 5/95, koncentraci emulgatorti
3 % a HLB = 10,5, dile emulze o poméru o/v = 30/70, koncentraci emulgatortt 5 %

a HLB = 11 a kone¢né¢ emulze o poméru o/v = 30/70 o stejné koncentraci emulgatorti jako
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pfedchozi, tedy 5 % a HLB = 11,5. VSechny zminéné emulze byly stabilni po celou dobu

jejich testovani, tj. po 12 dni.

Soucasti prace bylo 1 mikroskopické pozorovani emulzi, pii kterém byly pofizeny 1 foto-
grafické zaznamy, ze kterych je patrné hned nékolik typti rozpadu emulzi, napt. krémova-
ni, flokulace a pravdépodobné se nam podafilo zachytit 1 tzv. Ostwald ripening. Dale byly
urovany 1 priblizné velikosti ¢astic jednotlivych emulzi, kdy se jednotlivé velikosti ¢astic
pohybovaly ve stovkach nm.

Zavérem lze tedy fict, Ze na pfipravu a stabilitu emulzi ma vliv celd fada faktorti, mezi néz

muzeme zafadit jak samotny zptsob ptipravy, tak 1 zménu parametri (HLB hodnota, pod-

minky skladovani, procento a typ emulgétora).
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ADI Acceptable Daily Intake (akceptovatelny/ptijatelny denni pfijem)
Ci2Es Polyoxyethylenglykoléter

CPI Catastrophic phase inversion (Katastroficka fazova inverze)

fw Objemovy zlomek vody

HLB Hydrophile-lipophile balance (Hydrofilné-lipofilni rovnovéha)
HLB,, Optimum Hydrofilné-lipofilni rovnovahy

M Molarni hmotnost

MAG Monoacylglyceroly

MK Mastna kyselina

NaCl Chlorid sodny

NPM Nejvyssi pfipustné mnozstvi

o/v Typ emulze olej ve vodé

o/v/o Typ emulze olej/voda/ole;j

PAL Povrchové¢ aktivni latky

PIT Phase inversion temperature (Teplota fazové inverze)
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v/o/v Typ emulze voda/olej/voda
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