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ABSTRAKT

Diplomova prace je zaméfena na piipravu emulzi systémem dvou emulgatorti, za pouziti
homogeniza¢niho zafizeni Ultra-Turrax. U emulzi byly ménény poméry mezi olejovou
a vodnou fézi, dale hodnot HLB systému i celkové mnozstvi emulgatorti. Do vSech piipra-
vovanych emulzi byl pfidavan 1% vodny roztoku methylcelulézy za ucelem zvyseni vis-
kozity systému, a tudiz zvySeni stability emulzi. Dale bylo provadéno mikroskopické pozo-
rovani, vizualni pozorovani a méteni velikosti ¢astic. Jako nejstabilngjsi Ize oznacit emulze
skladované pfi teploté 25 a 37 °C s HLB = 10. Nejdéle stabilni byla emulze o/v = 3/97
s HLB = 10,5 a 3 % emulgatorti skladovana pii 25 °C, ktera zustala stabilni po celych
60 dnd.

Kli¢ova slova: emulze, stabilita, methylceluloza, velikost ¢astic

ABSTRACT

The thesis is focused on preparation of emulsions with the system of two emulsifiers, using
a homogenization device Ultra-Turrax. The emulsions were varied ratios between the oil
and aqueous phases, HLB values and total quantity of emulsifiers. To all prepared emul-
sions was added 1% aqueous solution of methylcellulose to increase the viscosity of the
system and the stability of emulsions, too. It was made a microscopic observation, visual
observation and measurement of the particle size. As the most stable emulsion could be
designated this one stored at 25 and 37 © C with an HLB = 10. The longest stable emulsion
was O / W = 3/97 with an HLB = 10,5 and 3% emulsifier stored at 25 ° C that remained
stable for 60 days.

Keywords: Emulsions, Stability, Methylcellulose, Particle size
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UvVoD

Emulze je heterogenni soustava tvofena kapalinami, které jsou vzajemné nemisitelné
nebo omezené misitelné. Jsou to znacné nestabilni systémy, které je nutno stabilizovat.
emulzi je ovlivnéna fadou faktort, jako napf. pomérem mezi olejovou a vodnou fazi, hod-
notou HLB systému i teplotou, pii které je emulze skladovana. Dale zélezi také na zptisobu
ptipravy, zda jde o spontanni emulgaci nebo byly pfi vyrobé vyuzity napt. homogenizacni
zafizeni nebo zména teploty. Pro zvySeni stability lze vyuzit jak pfirodni, tak syntetické
latky. Jako pfirodni stabilizatory jsou Casto vyuZzivany biopolymery (bilkoviny a polysa-
charidy).

Emulze jsou znacné rozsifené jak v ptirodé, tak i v prumyslu. Jsou hojné€ vyuzivany nejen
v kosmetickém a potravinarském primyslu, ale také ve farmacii a dalSich primyslovych
odvétvich. Vzhledem k Sirokému vyuZiti emulzi je neustald snaha o prodlouZeni jejich sta-
bility. Proto i cilem této prace bylo vytvofit stabilni emulze za pomoci ptidavku methylce-

lulozy.
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I. TEORETICKA CAST
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1 EMULZE

Emulze je heterogenni disperze, v niz jsou disperzni podil i disperzni prostiedi kapalné
[1, str. 257]. 1 presto, Ze dispergovana faze tvoii Castice obvykle o nékolik fadt vétsi
nez jsou castice koloidl,, maji mnoho spole¢nych vlastnosti. Jde pfedevsim o termodyna-
mickou nestdlost, adsorpci latek zroztoku na fazovd rozhrani a sedimentaci Céstic
[2, s. 160]. Kapaliny tvofici emulzi musi byt vzajemné nemisitelné nebo omezené misitel-
né. Emulze jsou vyuzivany jak v potravinafském, tak kosmetickém a farmaceutickém pri-

myslu, dale také v zemé&d¢lstvi a v mnoha dalSich oborech [3, s. 388].

1.1 Klasifikace emulzi

Emulze Ize rozdélit do nékolika skupin, a to podle polarnosti disperzniho podilu a prostie-

di, podle koncentrace disperzniho podilu a také podle velikosti ¢astic [3, s. 388]

1.1.1 Polarnost disperzniho podilu a prostiedi

Podle polarnosti disperzniho podilu a prostiedi jsou emulze rozd€leny na emulze piimé
(prvniho druhu) a emulze obracené (druhého druhu). Pfimé emulze byvaji oznaované
jako emulze typu olej ve vodé (0/v). Olej znaci nepolarni fazi bez ohledu na to, zdaje ole-
jovité konzistence. Voda znaci polarnéjsi kapalinu. Emulze obracené jsou takové, jejichz
disperznim prostfedim je nepolarni kapalina, byvaji oznaCovany jako emulze typu voda
v oleji (v/0) [3, s. 388].

Zdadojde ke vzniku emulze v/o nebo o/v zavisi na tadé faktort. Dulezitym faktorem
je pomér mezi olejovou a vodnou fazi, dale koncentrace elektrolytt, teplota, typ emulgato-
ru, atd. Bancraftovo pravidlo stanovuje vztah mezi emulgatorem a typem vzniklé emulze.
Rika, Ze kontinualni fazi emulze je ta faze, ve které je dany emulgator prednostné rozpust-

ny [4, s. 4].

1.1.2 Koncentrace disperzniho podilu

Podle koncentrace disperzniho podilu se rozliSujiemulze ziedéné, koncentrované a vysoce
koncentrované neboli gelovité. U zfedénych emulzi dispergovana faze zaujima max. 2%
celkového objemu. Primér kapek je zpravidla fadove 10"m, tedy blizky rozméru koloid-
nich c¢astic. Koncentrované emulze s nedeformovanymi sférickymi kapkami v monodis-
perznim systému mohou doséhnout koncentrace disperzniho podilu az 74 %. To odpovida

nejtésnéjSimu geometrickému uspotraddani kulovitych €astic. Polydisperzni emulze je moz-
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né piipravit i koncentrovanéjsi. Vysoce koncentrované emulze maji kapky disperzniho
podilu ulozeny tak tésné u sebe, ze se vzajemné deformuji, ziskavaji tvar mnohosténi,
které jsou od sebe oddéleny tenkymi filmy koloidnich rozmért, vrstvickami disperzniho
prostiedi a emulgatoru [2, s. 172].

Dal$im druhem emulzi jsou kritick¢é emulze. Jde o soustavy tvorici se obvykle ze dvou
omezen¢ misitelnych kapalin pfi teploté blizké teploté rozpoustéci, kdy mezifazové napéti
na rozhrani fazi je velmi nizké a k dispergovani jedné kapaliny druhou sta¢i pouze tepelny
pohyb molekul. Kriticka emulze existuje jen ve velmi tizkém teplotnim intervalu a vyzna-
Cuje se nestalosti disperzniho podilu, kapky Se Vv soustavé neustdle tvoii i zanika-

ji.V pramyslu se uplatiuji také slozené emulze o/v/o nebo v/o/v[2, s. 172-173].

1.1.3 Velikost éastic

Podle velikosti ¢astic serozdé€luji emulze namakroemulze, mikroemulze a nanoemulze.
Makroemulze maji velikost ¢astic dispergované faze vétsi jak 100 nm. Zpravidla se pohy-
buji v rozmezi 100 — 1000nm. Jsou to zpravidla kalné, mlé¢né zbarvené a termodynamicky
nestabilni systémy. Mikroemulze maji velikost ¢astic 10-100 nm, jsou to ¢iré termodyna-

micky stabilni soustavy [5, s. 531]. Nanoemulze maji velikost ¢astic 50 — 500 nm [6].

1.2 Vlastnosti emulzi
Charakteristické vlastnosti emulzi jsou vzhled emulze, textura, konduktivita, viskozita

a inverze fazi [7, s. 41 — 42].

1.2.1 Vzhled emulze

Vzhled emulze zavisi na velikosti ¢astic dispergované kapaliny a na rozdilu indexu lomu
mezi disperzni a dispergovanou fazi. Emulze je transparentni, pokud je index lomu obou
fazi stejny nebo jsou castice dispergované faze dostate¢né malé ve srovnani s vinovou dél-
kou svétla. Emulze typu o/v mlZe byt transparentni. Pokud jsou kapky dispergované faze

v fadu mikrometri, emulze o/v bude mit mlé¢né modré zbarveni[7, s. 41].

1.2.2 Textura

Textura Casto odrazi vn&jsi fazi emulze. Emulze o/v je obvykle vodovéd nebo smetanova,
zatimco emulze v/o navozuje mastny pocit. Se zvysujici se viskozitou se tento rozdil

zmensuje, takze velmi viskozni emulze o/v muze byt mastna [2, s. 175].
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1.2.3 Konduktivita

Me¢érna vodivost byva definovdna také jako konduktivita. Emulze typu o/v maji vétSinou
velmi vysokou specifickou vodivost, jako i voda samotna. Na druhou stranu emulze v/o

vykazuji velmi nizkou specifickou vodivost [7, s. 41].

1.2.4 Viskozita

Viskozita zfedénych emulzi se fidi Einsteinovou rovnici (1):
n="no (1+2,5 ¢) 1)
kde:
¢... objemovy zlomek disperzniho podilu;
No— Viskozita ¢istého disperzniho prostiedi;
n...viskozita emulze.

Platnost Einsteinovy rovnice byla experimentdlné¢ potvrzena do objemovych zlomkl
cca 0,01. Viskozita koncentrovanych emulzi zavisi vice na poméru objemt obou kapal-
nych fazi nez na viskozité disperzniho prostfedi a na viskozitu emulze ma vliv také visko-

zita samotného emulgatoru [2 s. 175].

1.2.5 Inverze fazi

Dalsi vlastnosti emulze je moznost zménit typ emulze, dojde-li ke zméné podminek stabi-
lizujicich emulzi urcitého typu. Pfic¢inou inverze fazi neboli obraceni fazi byva bud’ zména
fyzikalnich podminek, nebo chemické reakce, pievadéjici emulgator na latku stabilizujici
opacny typ emulze. Z emulze typu o/v vznika emulze typu v/o nebo naopak. Ptitom docha-
zi ke zméné rozpustnosti emulgatoru v obou fazich. Jde o zmény vratné, hlavné pokud
jsou zpusobeny zménami fyzikalni povahy. Inverzi fazi jde také vyvolat dlouhodobym

mechanickym puisobenim [2, s. 175 — 176].

1.3 Reologie emulzi

Reologie se zabyva vztahem mezi specifickou silou plisobici na zkousené téleso a defor-
maci. Znalost reologického chovani emulzi je dulezita zejména pii jejich zpracovani, plné-
ni vyrobku, dopravé v potrubi atd., ale ovliviluje také fadu senzorickych vlastnosti,
jako jsou napf. roztiratelnost, tekutost, tvrdost [8, s. 23]. Pomoci riznych reologickych

technik je mozné zkoumat krémovani, sedimentaci, koalescenci a flokulaci, Ostwaldovo
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zrani i inverzi fazi. Méti se smykové napéti, deformace v zavislosti na Case pii konstantnim
napéti a oscilace. Dale muze byt studovana viskozita a elasticita. Dulezité faktory,
které ovliviiuji reologii, jsSou objem frakce disperzni faze, viskozita disperzniho podilu
a velikost castic. Déle reologické vlastnosti ovliviiuje viskozita média, ktera je ovlivnéna
aditivy (emulgatory a zahustovadly), které se ptidavaji do mnoha emulzi, aby se zabranilo
sedimentaci nebo krémovani nebo aby se ziskala emulze o pozadované konzistenci, dilezi-
té zejména proaplikaci kosmetickych emulzi. Dale ma na reologické vlastnosti vliv
také slozeni emulze. Zejména polarita a pH, které ovliviiuji naboj ¢astic. Viskozita pfimo
souvisi s velikosti odpudivych sil. Ty jsou také ovlivnény povahou a koncentraci elektroly-
tu v systému, coz predstavuje dalsi dulezitou vlastnost ovliviiuyjici reologii. Vliv ndboje
a odporu pii interakci mezi kapkami v emulzi byva oznacovan jako elektroviskozni efekt.
Elektroviskozni efekt nastavéa pti deformaci dvojvrstev kolem kapek, tento vliv je vSak
velmi maly a pfispiva k malému zvySeni relativni viskozity.Sekundarni elektroviskozni
efekt vznikd pfi piekryvani dvojvrstev a je vyznamny u koncentrovanych emulzi. Tento
efekt mize vést k vyznamnému zvyseni viskozity systému. Je ziejmé, ze pridanim elektro-
lytu dochdzi ke stlaCovani dvojvrstev, coz mé za nasledek snizeni elektroviskdézniho ucin-
ku. Tento efekt lze vyuzit v mnoha systémech, kde je zvySena viskozita nezadouci

[9, s. 40 - 42].

1.4 Priprava emulzi

Emulze se pfipravuji mechanickym dispergovanim kapaliny v disperznim prostfedi za pfi-
tomnosti emulgatoru. Dispergovana kapalina je intenzivné promichévana, protfepavana,
vyuziva se také pusobeni ultrazvuku [10, s. 300].Dalsi zpusoby pfipravy emulzi
jsou emulgace pomoci inverze fazi a spontanni emulgace. Tyto dvé metody jsou zaloZeny
na chemickém procesu, protoze povaha konecné emulze bude primarné zaviset na chemic-
kém slozeni systému. Existuji 1 dal§i zplisoby pfipravy emulzi, vétSina z nich je vSak méné
prakticky vyuzitelnd [11, s. 254]. Pii emulzifikaci je mechanickd prace preménovana
v mezifdzovou energii rozhrani olej/voda, emulgatory mimo stabilizacniho Uc¢inku
také snizuji mezifdzovou energii a tim dochazi k usnadnéni tohoto procesu. Emulzifikace
je velmi snadna, poklesne-li mezifazové napéti pod 10 mN/m. Nékteré emulgatory
S rozvétvenym fetézcem snizuji mezifdzovou energii pod ImN/m. Pii tak nizkém mezifa-

zovém napéti mize jiz pti malé turbulenci dojit ke spontanni emulzifikaci [2, s. 176].
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1.4.1 Fyzikalné-mechanicka emulgace

Pro piipravu emulzi jsou k dispozici rizné druhy homogenizatort, vcéetné vysokorychlost-
nich mixért, vysokotlakych homogenizatort, koloidnich mlyna, ultrazvukovych homoge-
nizator a membranovych homogenizatori. Volba pouzit¢tho homogenizatoru a podminek
ptipravy zavisi na vlastnostech latek pouzitych pro piipravu emulze (napft. viskozita, povr-
chové napéti) a také na pozadovanych vyslednych vlastnostech emulze (napft. velikost ¢as-
tic, distribuce Castic nebo viskozita). Jako piiklad lze uvést nasledujici podminky vyroby:
tukovou a vodnou fazi je mozné smichat pomoci homogenizatoru Ultra — Turrax
pii 20 000 ot./min. po dobu 1 min. Nasledn¢ pre-emulzi dale homogenizovat po dobu
20 min. za pouziti ultrazvukového homogenizatoru. Velikost ¢astic takto pfipravenych
emulzi se muze v ramci studie lisit od 0,2 do 1 um[12, s. 10 — 11]. Ve farmaceutickém
primyslu je pro vyrobu emulzi nej€astéji vyuzivan mikrofluidizér. Toto zafizeni pracuje
tak, ze proud tekutiny je rozd€len na dvé Casti, kazdd z nich prochazi skrz uzky otvor
a nasledné se proudy srazi pod vysokym tlakem. Takto pfipravené emulze maji velmi uz-

kou distribuci ¢astic [13, s. 465].

1.4.2 PIT metoda

Bylo zjisténo, Ze u emulzi typu o/v stabilizované neionickym emulgatorem dochézi
pii piekroCeni kritické teploty k inverzi fazi. Tato kriticka teplota byvd oznaCovana
jako PIT. Kriticka teplota mtze byt stanovena v zavislosti konduktivity na teploté (pro
zvyseni citlivosti se ptidava malé mnozstvi elektrolytu). Vodivost emulze typu o/v se zvy-
Suje s rostouci teplotou do dosaZeni PIT hodnoty, nésledné dochéazi k prudkému snizeni
vodivosti. Hodnota PIT je ovlivnéna také hodnotou HLB a velikosti ¢astic emulze. Rela-
tivné¢ stabilni emulze typu o/v byly ptipraveny pii PIT systému 0 20 — 65 °C vyssi
nez skladovaci teplota. Emulze pfipravené tésn€ pod PIT s naslednym rychlym ochlazenim
maji obecné mensi velikost Castic. Tento postup je mozno vyuzit k ptipravé nanoemulzi

[14, s. 28 — 29].
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2 EMULGATORY

Emulgator je latka umoznujici vznik emulzi a napomaha zvyseni jejich stability. Pti stabi-
lizaci emulzi dochéazi ke zmenSeni energie potifebné pro tvorbu kapek, snizuje mezifazové
napéti. Emulgator déale zabraniuje nebo zpomaluje zanik kapek. Vhodnymi emulgatory
jsou latky schopné gelace nebo asociace ve velké micely. Ve vznikajicich filmech
jsou vazany dostatecné velkymi mezimolekuldrnimi silami, které jim dodaji potfebnou
soudrznost a pevnost[2, s. 174].Emulgatory ve vodném prostiedi, spolu s hydrofilnimi lat-
kami tvofi v ruznych spojenich micely a izotropni tekuté krystaly, coz jsou krystaly
ve vysoce koncentrovaném roztoku. Maji velmi ohebné molekuly, které tvoii slozitou,
neusporadanou splet’ klubek[15, s. 3788 — 3791].Ve funkcich emulgatort se uplatiuji také
jemné nerozpustné prasky, které jsou ¢astecné smaceny v obou féazich, jejichz ¢astice maji

schopnost vytvofit kolem kapek dostatecné pevny obal [2, s. 174 — 175].

2.1 Klasifikace emulgatori

Emulgatory se d€li z n¢kolika hledisek. VSechny emulgétory obsahuji jako lipofilni ¢ast
molekuly zbytky mastnych kyselin a jeho hydrofilni ¢ast molekuly byva odvozena podle
polarnich slouc¢enin. Emulgatory se déli podle struktury polarni asti, podle ptvodu,
dale podle vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly a také podle schopnosti tvofit
¢i netvorit ionty [16, s. 192 - 193].

2.1.1 Klasifikace podle struktury polarni ¢asti

Podle struktury polarni ¢asti molekuly se emulgatory déli do nasledujicich skupin
[16, s. 192 - 193]:
1. estery glykold;

2. estery glycerolu a jejich derivaty;
3. estery sorbitan(;

4. estery sachardzy;

5. estery hydroxykyselin;

6. lecitin a jeho deriaty.
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2.1.2 Klasifikace podle puvodu

Podle ptivodu se emulgatory déli na emulgatory piirodni a syntetické. Mezi ptirodni emul-

gatory byvaji fazeny napf. lecitin nebo parcialni estery glycerolu [16, s. 174 - 175].

2.1.3 Klasifikacepodle vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly

Podle vlastnosti hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly byvaji emulgatory rozdéleny na hyd-
rofilni a lipofilni [16, s. 193].

2.1.4 Klasifikace podle schopnosti tvoFit ionty

Podle schopnosti tvofit nebo netvofit ionty se emulgatory déli na ionické, jejich hydrofilni
¢ast molekuly mulze byt aniontem, kationtem nebo mit amfoterni charakter
[16, s. 193]. U anionaktivnich emulgatori zajistuji povrchovou aktivitu zaporné nabité
organické ionty. Pfi pouziti kationického emulgatoru je stabilita emulze zajiSténa uvoliuji-
cimi se kladné nabitymi ionty.Amfolytické emulgitory maji charakter obou skupin.
Podle hodnoty pH se chovaji bud’ jako anionaktivni nebo kationaktivni. Pfi hodnoté pH
mensi jak 4 reaguji kladné ionty a pti pH 9 — 12 se chovaji jako anionaktivni emulgatory.
Skupina neionogennich emulgatorti je charakterizovana ptitomnosti funkénich skupin,
podle kterych se slouc¢eniny budou rozpoustét bud’ v kyselém, nebo alkalickém prostiedi.

Neionogenni emulgatory netvoii ionty ve vodném prostiedi [17, s. 45 — 53].

2.2 Hydrofilné lipofilni rovnovaha

Nejznaméjsi metodou pro vybér povrchové aktivni latky pro kosmetické emulze je metoda
uréeni hydrofilné-lipofilni rovnovahy (HLB). Hydrofiln€ lipofilni rovnovaha vyjadiuje
rovnovahu mezi hydrofilni a lipofilni ¢asti molekuly. Vétsi HLB hodnotu maji povrchové
aktivni latky s pfevahou hydrofilni ¢asti a napomahaji vzniku emulze typu o/v. Nizsi hod-
noty HLB maji povrchove aktivni latky s ptevahou lipofilni ¢asti a vytvari emulze typu v/o

[18, s.35 — 36].
Hodnoty HLB lze vypocitat téz podle rovnice (2) [8, s. 11].
HLB = 7 + X hydrofilni ¢islo — X hydrofobni ¢islo (2)

Stabilita emulzi neni z&visla jen na typu emulgatoru (jeho HLB), ale také na druhu olejové
faze. Z tohoto divodu je pro dané emulze sestavovan systém emulgatort s tzv. vyzadanou

hodnotou HLB.
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Priklady vyzadované (optimalni) hodnoty HLB pro dané systémy je uveden v Tab. 1

[8, s.11].

Tab. 1. Optimalni hodnoty HLB pro tvorbu emulze [8, s. 11]

olejova faze optimalni HLB pro emulzi
v/o olv
kyselina stearova 6 15
cetylalkohol - 15
stearylalkohol - 14
lanolin 8 10
bavinikovy olej 5 10
Mineralni olej 5 12
petrolatum 5 12
vceli vosk 4 12

V praxi se vice vyuzivaji smési dvou kompatibilnich emulgétori, z nichZ jeden ma nizkou

hodnotu HLB a druhy vysokou [16, s. 197]. Pokud se pouzivaji smési emulgatort, I1ze HLB

smé&si vypocitat dle rovnice (3)

kde:wy,w; ... mnozstvi emulgatoru v hm. %.

HLBs=

w, (HLB), +w,.(HLB),

W, +W,

©)
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Aplikace jednotlivych emulgatorti podle hodnoty HLB je znazornéna v Tab. 2.

Tab. 2. Aplikace emulgatorii podle HLB [1, 5.40]

hodnota HLB pramyslové vyuziti emulgatort
3-6 emulgator pro emulze typu v/o
7-9 smacedlo

8-18 emulgator pro emulze typu o/v
13-15 detergent

15-18 solubilizator

Ackoli je HLB nadale uzite¢nym néstrojem pro uréeni typu emulgatoru, jsoupro komplexni

formulaci na zaklad¢ solubiliza¢ni techniky vyvinuty piesnéjsi metody [18, s. 35 — 36].
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3 STABILITA EMULZI

Stabilita disperznich soustav znamena schopnost branit se pribéhu dé&ji, které vedou
ke zméné jejich struktury, stupné disperzity nebo ke zméné rozdéleni ¢astic podle velikosti.
Stalost systému se mlize pohybovat od Gplné nestability, kdy doba existence predstavuje
sekundy ¢i zlomky sekund, az po témét uplnou stalost. Posuzuje se jak kineticka, tak agre-
gatni stabilita. Kineticka stabilita je stalost, s jakou systém zachovava rozdé€leni koncentra-
ce castic v gravitaénim poli. Zatimco agregatni stabilita vyjadiuje stdlost, s jakou systém
zachovava svij stupen disperzity. Pravé roztoky jsou stalé kineticky i agregatné. Systémy
s velkymi ¢asticemi projevuji hlavné kinetickou nestabilitu. Cim jsou disperzni &astice
mensi a ¢im vyssi je jejich koncentrace, tim vétsi je jejich agregatni nestabilita. Emulze
jsou systémy agregétné€ nestalé, proto je nutna jejich stabilizace. Pokud neni systém vhodné
stabilizovan, probihaji v ném procesy vedouci ke sniZzovani stupné disperzity, az dojde
k rozdéleni na makrofaze, destrukci disperzni soustavy[2, s. 160 — 173 ]. Zplsob jakym
je emulze stabilizovana zavisi na jeji koncentraci. Stabilita je niz§i u emulzi vystavenych
otfesim, odstfed’ovani, zménam teploty a dalSim vlivim urychluyjicim zanik emulzi.
Z druhého zakona termodynamiky je znamo, Ze v pfirodé ma vSe snahu dosdhnout svého
rovnovazného stavu. BohuZzel pro vétSinu kosmetickych emulzi je rovnovazny stav takovy,
vV némz je vyrobek zcela degradovan a nelze ho pouzit. I kdyz urcitd mira degradace je ne-
vyhnutelnd, je nutné vyrabét emulze tak, aby si zachovaly kvalitu po celou dobu trvanli-
vosti produktu. Pro snizeni velikosti kapek se pouzivaji rizné typy michadel, homogeniza-
tort a koloidnich mlynt. Se snizujici se velikosti kapek se sniZzuje riziko oddéleni fazi.
Ve vétsiné emulzi je nutné pro udrzeni stability pouzit latky snizujici povrchové napéti
mezi fazemi. U kosmetickych emulzi je stabilita vétsi problém nez u jinych typl vyrobki,
protoZe jsou ohroZeny nejen chemickou nestabilitou. Ale u téchto produktl je nutné sledo-

vat po celou dobu pouzitelnosti také stabilitu mikrobialni a fyzikalni [18, s. 43 - 46].

3.1 Mechanismy zpisobujici nestabilitu emulzi

Je znama celd tada fyzikdlné-chemickych mechanismd, které jsou zodpovédné za zmény
vlastnosti emulze. Kromé fyzikalnich procesii pfispivaji k destabilizaci také chemické,
biochemické a mikrobiologické procesy, které mohou neptiznivé ovlivnit jejich trvanlivost

a kvalitu, napt. oxidace lipidii, enzymaticka hydrolyza nebo rist bakterii [19, s. 5 — 6].
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K rozdéleni emulze dochazi v zavislosti na[19, s. 1]:
o velikosti ¢astic a rozdilu hustot disperzni a dispergované faze;
e velikosti pfitazlivych a odpudivych sil, charakteristicka je flokulace;

e rozpustnosti disperznich kapek a distribuci velikosti ¢astic, uréuje vznik Ostwaldo-

va zrani;
e stabilité filmu vytvofeného mezi kapkami, ur¢uje vznik koalescence a inverze fazi.

3.1.1 Fyzikalni nestabilita

Fyzikalni nestabilita emulzi je vétSinou zplisobena gravitaénimi silami, které podporuji
separaci leh¢i olejové faze od faze vodné. Oddélovani jednotlivych fazi od sebe muze
byt také zplisobeno zménou v krystalické struktufe, coz zptisobuje postupnou zménu vis-
kozity [18, s. 43 — 44]. Krémovani a sedimentace jsou formy gravita¢ni separace. Pi floku-
laci a koalescenci dochazi k agregaci kapek [19, s. 5 — 8]. Mozné formy fyzikalniho rozpa-

du jsou znazornény na Obr. 1. [20, s. 320].
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Obr. 1. Schematické znazorneéni fyzikalniho rozpadu emulzi [20, s. 320]
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3.1.1.1 Sedimentace a krémovani

Zda dojde k sedimentaci nebo krémovani kapek disperzni faze zavisi na poméru hustot
obou fazi. Pokud je hustota dispergované faze vyssi nez hustota disperzniho prostiedi,
dochazi ke klesani dispergovanych kapek, tj. k sedimentaci. Pokud je hustota dispergované
faze nizsi nez disperzniho prostfedi, dochazi ke stoupani dispergovanych kapek, tento stav
se nazyva negativni sedimentace neboli krémovani. Pojem krémovéni pochdzi ze zndmého
oddéleni smetany ze syrového mléka. Jak je znazornéno rovnici (4) hybnou silou sedimen-

tace 1 krémovani je gravitace:
4
fo=mg=v(p2—p1)g = () a’(p2—p1) @ (4)

kde:

a ... polomér ¢astice;

v... objem Castice;

p2... hustota Castice;

p1... hustota kontinualni faze;
g... gravitatni konstanta.

Sedimentujici Castice musi tlacit molekuly rozpoustédla kolem sebe, takze pohyb castice
zavisi na viskozité¢ disperzni faze. Pokud je pritok ¢astic laminarni, odpor je ptiblizné
umérny rychlosti ¢éastice. Po kratké dobé castice dosdhne konstantni rychlosti dx/dt,

kdy jsou obé¢ sily vyrovnané (5):

(5 e (pe-pi)g = f(‘;—f) 5)

kde:
f... tfeci koeficient ¢astice.
Tteci koeficient je dan Stokesovym zakonem (6):
f=6mn (6)
kde:

n... viskozita.
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Proces krémovani sdm o sob¢ nevede k zaniku emulze. Krémovanim vznikaji dvé oddélené
vrstvy o rizné koncentraci jednotlivych kapek obou fazi. Jednotlivé vrstvy se obvykle lisi
barvou nebo zakalem. Krémovani podporuje koalescenci, kdy dochazi ke slévani kapek.
Cim dojde ke krémovani pomaleji, tim vétsi je elektricky naboj na kapkach a vétsi viskozi-

ta emulze [20, s. 55].

3.1.1.2 Flokulace

Pti flokulaci dochézi k tvorbé agregati vlivem spojeni malych castic. Flokulace je proces
vratny. V systému dochazi ke zmenSovéni plochy fazového rozhrani. K obnoveni piivodni
emulze ji sta¢i protiepat. V systému dochazi ke zmensovani plochy fazového rozhrani

[21, s. 227 — 237].

3.1.1.3 Koalescence

Koalescence je proces, pii kterém dochazi ke spojovani kapek dispergované faze, roste
jejich velikost a zaroven klesa jejich celkovy pocet. Tento proces je nevratny a nejvice

narusuje stabilitu emulze [21, s. 227 — 237].

3.1.1.4 Ostwaldovo zrani

V emulzi jsou vZdy obsazeny vétsi 1 mensi €astice, coZ je hnaci silou pro riist vétSich kapek
na ukor mensich. Ostwaldovo zrani je zpusobeno diftizi dispergované faze skrz fazi konti-
nualni a byva urychleno zvySenou teplotou[22, s. 387].Mechanismus je spojen s existenci
rozdilu tlaku mezi kapkami. Rozdil tlaka je vétsi u menSich kapek, chemicky potencial
vyplyvajici zrozdilu tlakii mezi kapkami rtznych velikosti pohani migraci molekul
z menSich kapek, pfes vodnou kontinualni fazi na vétsi kapky, ¢imz dochéazi ke snizeni
celkové volné energie systému. K Ostwaldovu zrani mize dojit jak v emulzi typu olv,

tak i v/o v polydisperznich emulzich [23 s. 130].

3.1.2 Chemické vlivy na stabilitu

Aby nedoslo k chemické destabilizaci emulze, je nutné zabranit nezadoucim chemickym
reakcim, které mohou vést jak ke zméndm pH, tak 1 barvy a viné systému.
Jelikoz jsou kosmetické emulze slozit¢ systémy (viz.vyse), nékteré emulzni prostiedky
mohou obsahovat vice jak 50 slozek, proto je zde zvySena moznost neoCekavanych che-
mickych interakei v pribéhu vyrobniho procesu, pii pouziti zvySené teploty nebo béhem

delsi doby skladovani [18, s. 43 — 44].
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3.1.3 Mikrobialni stabilita

Mikrobidlni stabilita spoc¢iva v zamezeni ristu mikroorganismt v emulzi, zabranéni mik-
robialni kontaminace. Mikrobidlni kontaminace vede ke zdravotni zavadnosti produktu
a také k degradaci emulze. VétSina kosmetickych emulzi obsahuje vodu, coz je vhodné
prostiedi pro rGst mikroorganismt. K udrzeni mikrobidlni stability je dulezité¢ pouziti

vhodnych konzervacnich latek [18, s. 43 — 44].

3.2 Stabilizace emulzi

Pro zajisténi dostate¢né zivotnosti emulze je nutné systém vhodnym zplisobem stabilizo-
vat. Zpusob stabilizace je zavisly na koncentraci dané¢ emulze. Ke stabilizaci zfedénych
emulzi se vyuziva stabilizace elektrickou dvojvrstvou. Elektrickd dvojvrstva vznika diky
rizné rozpustnosti kationtdl a aniontli ve vodné a olejové fazi. VEtSinou jsou anionty roz-
pustnéjsi v olejové a kationty ve vodné fazi. Odpudivé sily mezi kapkami brani koalescenci
tim ucinnéji, ¢im veétsi je tloustka dvojvrstvy a ¢im vEtsi je naboj kapky. Vliv koncentrace
elektrolytii je opacny, ndboj kapky roste s koncentraci elektrolytu, ale tloustka dvojvrstvy
ze zvySujici se koncentraci elektrolytu klesa. V koncentrovanéjSich systémech stabilizace
elektrickym nabojem nestaci, a proto je nutné stabilitu zajistit dalsi slozkou - emulgatorem.
Emulgéator vytvari na povrchu kapek ochrannou vrstvu, ktera pfi tepelné nebo sedimentacni
srazce dvou kapek zabrani jejich koalescenci. Proto je diilezZité, aby se emulgator hromadil
na rozhrani obou fazi a vytvéfel soudrzny, elasticky film, ktery by vSak nejevil adhezi
Kk filmim vytvofenym okolo jinych kapek [24], [2, s. 173 - 175]. Stalost emulze je mozné
nejlépe charakterizovat rychlosti zmensovani plochy fazového rozhrani. Stanovuje se nej-
Castéji nepifimo, napf. méfenim zékalu nebo méfenim objemu olejové faze uvolnéného
jejich velikosti pod mikroskopem z fotografie nebo pomoci upravené sedimentacni analyzy
[2,s.175].

3.3 Testovani stability emulzi

Zkousky stability jsou velmi dilezité pro udrZeni dostate€né doby trvanlivosti vyrobku.
Pro testovani mikrobidlni stability lze pouzit standardni mikrobidlni zkuSebni testy,
které Ize spolehlivé pouzit pro stanoveni ucinnosti systému konzervace. Pro kontrolu che-
mické stability je testovany vzorek ulozen do termostatu pfi riznych teplotach na rizné

dlouhou dobu, tak aby doslo k urychleni potencidlnich chemickych reakci ve vyrobku.
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Pro urceni fyzikalni stability emulznich prostfedkd neni k dispozici zadny rychly a spoleh-

livyzpisob testovani [18, s. 46].
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4 SLOZKYOVLIVNUJICI STABILITU EMULZE

Jako pfirodni emulgatory — stabilizatory jsou hojné vyuzivany biopolymery, napi. bilkovi-
ny a polysacharidy. Vyuzivaji se v potravinaiském pramyslu, pro stabilizaci farmaceutic-
kych emulzi, pti vyrobé 1é¢iv jsou biopolymery vyuzivany pii vyrobé kapsli (Zelatina),
jako pojivo v tabletach (arabska guma, derivaty celuldzy), atd. Mnoho proteini muze
byt vyuzivano jako emulgatori, protoze maji schopnost adsorpce na rozhrani olej-voda
a pfispivaji tak ke zvySent stability emulze. VétSina polysacharidl plsobi jako stabilizatory
emulzi tak, Ze tvofi v kontinualni fazi sit’, a tim zvysuji jeji viskozitu. Jen malo derivati
polysacharidii méa povrchové vlastnosti, které umoziuji jejich adsorpci na fazovém rozhra-

ni[25, s. 364].

4.1 Proteiny

Proteiny (bilkoviny) podporuji vznik termodynamicky a kineticky stabiln&jSich emulzi.
V primarni struktufe bilkovin jsou obsazeny jak hydrofilni, tak hydrofobni zbytky rozmis-
tény v celé struktufe. V tercidlni struktufe existuji nékteré z téchto zbytkli oddé€lené.
Adsorpce bilkovin na rozhrani olej-voda nebo voda-vzduch probihd ve tfech hlavnich
fazich a to [25, s. 365]:

1. diftize do blizkosti fazového rozhrani;
2. adsorpce;
3. zména struktury adsorbovaného proteinu.

Béhem adsorpce smétuji pouze hydrofobni frakce do lipofilni fdze a vétSina proteinu
zustava ve vodné fazi. Nasledné dochézi ke konformaénim zménam proteinu. Mezimole-
kularni interakce mezi adsorbovanymi molekulami proteinu vedou ke vzniku vysoce vis-
koelastického filmu, ktery zabranuje koalescenci. Proteinové zbytky ve vodné fazi také
prispivaji ke stabilizaci, zabranuji flokulaci a koalescenci. Jednotlivé proteiny se 1iSi po-
¢tem svych hydrofobnich skupin a vykazuji riiznou flexibilitu. V disledku toho vykazuji
rizné mezifazové vlastnosti. Obvykle se ke stabilizaci emulznich systémi pouziva koncen-
trace 1- 3 % proteinu. V tomto koncentraénim rozmezi neni pro vyrobu emulzi limitujicim
faktorem adsorpce. Uginnost proteinit miize byt zvysend prostiednictvim fyzikalnich, en-
zymatickych a genetickych modifikaci, napf. ¢aste¢na denaturace zplsobena fizenym za-
hiivanim. Tyto modifikace umoziuji uvolnit vice hydrofobnich skupin do olejové faze.

Ke stabilizaci emulzi se vyuZzivaji napf. syrovatkové proteiny, kasein [25, S. 365].
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4.1.1 Kaseiny

Kaseiny jsou hlavni bilkovinou slozkou mléka savct. V emulznich systémech se obvykle
pouziva kaseinat sodny.Jedna se o smés Ctyt typu kaseinu o1 02, B, k. Dva hlavni kaseiny
as1 a B jsou dobrymi emulgétory. Maji schopnost snizovat povrchové napéti pii emulgovani
a zabranuji flokulaci a koalescenci pomoci elektrostatického a stérického odporu. Stabilita

na fazovém rozhrani je zvySovana také vrstvou adsorbovaného B-kaseinu [25, s. 365].

4.1.2 Zelatina

Zelatina je protein o relativné vysoké molekulové hmotnosti ziskany z kolagenu zvifat.
Je to mirné povrchové aktivni latka, kterd mize byt vyuzivana jako emulgator v emulzich
typu o/v [25, s. 365 - 366].

Bylo potvrzeno, ze fyzikalni stabilitu olejii ve vodné fazi je mozno zvysit pouzitim rybi
zelatiny o koncentraci 4 % hm., neboi vyssi. Nicméné byl pozorovan zlomek relativné vel-
kych kapek (< 10 pm), coz bylo vysvétleno relativné nizkou povrchovou aktivitou.
Zelatina je v sou¢asné dob& vyuZivana jako pojivo v emulzich obsahujicich soli halogenidu

stiibra. V oblasti 1é¢iv zistava zelatina vyuzivana pii vyrobé kapsli[25, s. 365 - 366].

4.2 Polysacharidy

Polysacharidy jsou znamé svou schopnosti zadrzovat vodu a zvySovat viskozitu. Maji hyd-
rofilni charakter a vysokou molekulovou hmotnost. Mohou byt fazeny do dvou kategorii
podle vlivu na stabilitu emulze. Polysacharidy vétSinou nemaji tendenci adsorbovat
na fazovém rozhrani. Polysacharidy, které neadsorbuji, jsou latky, které nemaji zadnou
nebo jen omezenou povrchovou aktivitu a stabilitu emulzi zvySuji zménou viskozity vod-
né, kontinualni faze. Tim dochazi ke zpomaleni pohybu kapek a k agregaci. Nekteré dalsi
polysacharidy jako arabska guma, chemicky modifikovany skrob nebo derivaty celulozy,
guma guar, acetylovany pektin atd., vykazuji mezifazovou aktivitu. Nejprve se emulze
stabilizuje adsorbci polysacharidu na povrch olejové kapky a nasledné omezenim flokulace
a koalescence prostiednictvim elektrostatickych nebo sterickych odpudivych sil. Povrcho-
va aktivita arabské gumy a gumy guar vyplyva predevSim z pfitomnosti bilkovinné frakce
V jejich struktufe. Také protein obsazeny v pektinu hraje dulezitou roli pfi stabilizaci emul-
ze. Naopak derivaty celulozy vykazuji povrchovou aktivitu diky hydrofobnim a hydrofil-
nim skupinam celulozy[25, s. 366].
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421 Xanthan

Xanthanova guma je anionicky polysacharid, ktery vytvari bakterie Xanthomonascampest-
ries. Sklada se z hlavniho fetézce z B-(1-4)-D-glukosovychjednotek a postranniho fetézce
slozeného z derivata glukozy. Ve vodé muze existovat tuhy polymerni fetézec jako jedno-,
dvoj- nebo trojsSroubovice, které s volnymi fetézci vytvari sit’. Tato struktura zajistuje zvy-
Sovani viskozity a charakteristické tixotropni vlastnosti. Diky témto reologickym vlastnos-
tem je xanthanova guma vyuzivana jako stabilizator emulzi. Ve farmacii se xanthan pouzi-

va jako stabilizator v oralnich a topickych prostiedcich[25, s. 366].

4.2.2 Alginaty

Alginaty jsou hydrofilni koloidni sacharidy extrahované ziedénymi alkaliemi z rtiznych
druhd hnédé tasy (Phaeophyceae). Chemické slozeni alginatd je pfimo zavislé na piirod-
nich zdrojich, na stavu Zivotniho prostfedi. Alginaty byvaji vyuzivany jako zahustovadla,
zelirujici latky a stabilizatory, zejména diky jejich schopnosti modifikovat texturu,
ale mohou také reagovat s ostatnimi slozkami emulze, napf. s polysacharidy, bilkovinami
nebo tuky[19, s. 159 — 160]. Alginat sodny mulze vytvofit vysoce visko6zni systémy.
M4 vyborné koloidni vlastnosti, zvySuje viskozitu, stabilitu emulzi a tvorbu gelu. Dvoj-
mocné ionty (napk. Ca® *) tvoii iontové vazby s kyselinou glukuronovou. Ve farmaceutické
oblasti se alginaty pouzivaji zejména jako zahusStovadla, gelotvorna ¢inidla v kapslich

a tabletach [25, s. 366].

4.2.3 Karagenan

Karagenany jsou ptirodni Zelirovaci polysacharidy extrahované z bunécné stény mnoha
druhii motskych fas. Existuji tfi hlavni typy karagenanl «, 1 a A karagenan. Karagenany
jsou schopny po jejichzchlazeni tvofit gely. Mohou byt pouzity k ovlivnéni reologickych
vlastnosti a ke zvySeni prostupnosti pies kozni bariéru.[25, s. 366 - 367]. Karagenan
je Casto pouzivan ve smési s jinymi polysacharidy s cilem zlepSit funkéni vlastnosti,
jako napt. schopnost zadrzovat vodu nebo zvySovat viskozitu. Negativné nabité molekuly
karagenanu mohou za urcitych okolnosti napt. pH, teplota, interagovat s kladn¢ nabitymi
skupinami bilkovin. Tyto interakce mohou byt vyuzity pro zvyseni stability, zahust'ujici,
zelirujici vlastnosti [19, s. 158 — 159]. Stabilni emulze Ize pfipravit pii pouziti karagenanu
0 koncentraci od 0,1 do 0,5 %. Jsou také vyuzivany pro lékové formy, jako suspenze,

emulze, gely, vody, o¢ni kapky, ¢ipky, tablety a kapsle [25, s. 366 - 367].
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4.2.4 Chitosan

Chitosan je piirozené¢ se vyskytujici polysacharid, obvykle ziskdvany alkalickou
nebo enzymatickou acetylaci chitinu. Chitin se nachazi ve schrankach korysu, krovkach
brouk a bunécné sténé mikroorganismu. Struktura chitosanu je tvofena kopolymerem
z glukosaminovych a N-acetylglukosaminovych jednotek. Chitosan je biologicky rozlozi-
telny, biokompatibilni a vykazuje antimikrobidlni aktivitu. Jeho kationaktivni povaha
umoziuje silné interakce s opacné nabitymi lipidy biomembran. Chitosan je amfifilni
polyelektrolyt, ovliviluje jak viskozitu, tak elektrosterické stabilizaéni mechanismy
v emulznich systémech. Chitosan velmi dobie zvySuje viskozitu systému V kyselém pro-
stiedi,a to diky své vysoké molekularni hmotnosti a linearni nerozvétvené strukture. Uvadi
se, ze viskozita chitosanu se zvySuje S jeho koncentraci a stupném acetylace se sniZuje
s teplotou. Byla pozorovana adsorpce chitosanu na rozhrani voda-vzduch a olej-voda
s omezenym poklesem povrchového napéti a s tvorbou husté sité v kontinualni fazi. Retéz-
ce chitosanu snizuji difuzi olejovych kapek tim, ze tvoii pevnou elastickou sit’” ve vodné
fazi, ¢imz dojde ke stabilizaci emulze. Chitosan je v soufasné dobé vyuzivan
Vv prostiedcich na hubnuti a v USA byl uzndn za bezpecny pro pouziti v potravinach

[25 s. 367].

4.2.5 Arabska guma

Arabska guma je V potravinarském priamyslu nejznaméjsim ze vSech polysacharidickych
emulgatorti. Pro své emulgacni schopnosti je Siroce pouzivana v nealkoholickych napojich.
Ziskavase ze senegalskych akacii. Je to heteropolysacharid obsahujici jak bilkovinné,
tak sacharidové jednotky.V emulznich systémech adsorbuje arabska guma na rozhrani olej-
voda, coz umoznuje sterickou stabilizaci, zabraiuje vzajemnému piiblizeni kapek. Kromé
toho, guma negativn¢ nabitéd pti pH 2 umoznuje elektrostatickou stabilizaci emulzi. Ackoli
je povrchova cinnost arabské gumy povazovana za pomérné nizkou, ve srovnani
s typickymi bilkovinnymi emulgatory se ukazalo, Ze po dostatecném cCase adsorbce
tato snizila mezifazové napéti ve stejném rozsahu jako B-laktoglobuliny. Za uc¢elem vytvo-
feni stabilni emulze je nutné pouzit pomérné velké mnozstvi gumy, pomér olej:arabska
guma je pftiblizn¢ 1:1. Arabskd guma se vyuziva v riznych aplika¢nich systémech,
napt. byla pouzita pro zapouzdieni a postupné uvoliiovani endoglukanaz. Uvadi se, ze op-
timalni koncentrace pro jeji emulgaéni vyuziti je 10 — 20 %, 10 — 30 % jako zaklad tablet,
5 — 10 % jako suspenzni ¢inidlo a 1 — 5 % jako pojivo [25, s. 368].
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4.2.6 Pektin

Pektin je komplexni polysacharid ziskany ze stén rostlinnych bun¢k, zejména z citrusové
ktry, jablecnych vyliskli a z dfené cukrové fepy. Pektin je schopen produkovat jemné
a stabilni emulze stejnym zpiisobem jako arabskd guma, ale staci jej piidat v mnohem nizsi
davce. Emulgacéni schopnosti jsou pfisuzovany piredevsim obsahu bilkovin, ale také acety-
lovanym skupindm. Pfitomnost acetylovanych skupin (4 — 5 %) zvySuje hydrofobni
charakter polysacharidu. Nicmén¢€, protein spojeny s polysacharidem hraje kli¢ovou roli

a pritomnost acetylovanych skupin neni nutna pro emulgaéni u¢innost [25, s. 368 — 369].

4.3 Derivaty celulozy

Celuldza muiize reagovat s riznymi substituenty jako napft. ethyl-, methyl-, hydroxyethyl-,
hydroxymethyl-, hydroxypropyl- a karboxymethylové skupiny. Celuléza obsahuje tii
-OH skupiny, které mohou reagovat s vySe uvedenymi skupinami [26].Existuji téi hlavni
faktory ovlivitujici vlastnosti modifikované celuldzy. Nejdulezitéjsi je druh substituce,
dale délka fetézce nebo stupeil polymerace celulozovych molekul (dp) a stupen substituce
fetézce. Primérny pocet substituovanych hydroxylovych skupin na jednotku anhydroglu-
kozy je oznaCovan jako stupen substituce (ds) [27, s. 220 — 221]. V potravinafstvi se vyu-
ziva celd fada chemicky modifikovanych forem celulozy. Nejcastéji jsou vyuzivany karbo-
xymethylceluloza a methylceluldoza. Karboxymethylcelul6za se ziskava z Cisté celulozy
Z bavlny nebo ze dieva a absorbuje az padesatindsobné mnozstvi vody k vytvoteni stabilni
koloidni hmoty. Methylceluléza se od karboxymethylcelulozy lisi tim, Ze jeji viskozita
se s rostouci teplotou zvysuje. Z tohoto ditvodu je rozpustnd ve studené vodé a po zahrati
tvoii gel. Dalsi derivaty celuldzy vyuZivané jako emulgatory a stabilizatory jsou hydroxy-
propylceluléza, hydroxypropylmethylceluldza a ethylmethylceluloza[28].Derivaty celulozy
jsou povrchové aktivni latky, hromadi se na rozhrani olej—voda, coz sniZuje povrchové
napéti. Hydroxypropylmethylceluléza (HPMC) se vyuziva ve farmaceutickém i potravi-
nafském primyslu. Vyuziva se pro fizené uvoliiovani 1é€iv, kontrolu textury, reologické
vlastnosti disperzi a emulzi. Stabiliza¢ni vlastnosti derivati celuldzy jsou spojeny s jejich
strukturou. Povrchova aktivita téchto makromolekul je zaji$téna rozmisténim hydrofilnich
a hydrofobnich skupin podél kostry celuldzy. Toto rozmisténi umoziiuje adsorpci na fazo-

vém rozhrani a snizeni povrchového napéti[25, s. 368].
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4.3.1 Celuloza

Celuldza je hlavni slozka vétSiny rostlin na Zemi. Jedna se pravdépodobné o nejhojnéji
se v piirodé vyskytujici organickou latku [27, s. 199].Bavlna, juta, len a konopi jsou vice
méng¢ cCista celuloza. Dievo jehlicnatych 1 listnatych stroma obsahuje kolem 30 — 40 % ce-
luldzy, 25 % hemiceluldz a dale lignin a mensi mnozstvi pryskytic [29 s. 63].Jeji mak-
romolekula je slozena z B-glukosovych jednotek, strukturu tvoii cellobiosové jednotky
(Obr. 2). Molekulova hmotnost celulézy zavisi na jejim ptivodu a zpusobu ziskavani
z ptirodnich zdroju[30, s. 333].Celuléza tvoti dlouha vldkna stabilizovana vodikovymi
vazbami, kterd se shlukuji v micely a tvofi kompaktni krystalické komplexy s mén¢ se vy-
skytujicimi nekrystalickymi oblastmi. Celuldza je nerozpustna ve vodé¢ i ve vétSin€ jinych
rozpoustédel. Dobfe se rozpousti v hydroxidu tetraaminoméd’natém (Schweizerovo Cini-
dlo) ¢ehoz se vyuziva pii vyrobé méd’natého hedvabi[29 s. 63 - 64]. Celuldza se ziskava
Z bavlny nebo ze dieva ve formé tzv. buniCiny, tj. vybélené dievné celulozy [31]. Celuldzu
je mozno pouzit ve formé praskové nebo mikrokrystalické. Praskova forma obsahujici vys-
§1 podil amorfnich &astic, ma $patné tokové vlastnosti a horsi lisovatelnost. Cast&ji se vyu-
ziva mikrokrystalicka celuldza, ktera je dostupna v nekolika variantach podle obsahu vlh-

kosti a velikosti ¢astic. Ma nejvétsi schopnost zvySovat viskozitu [32].

$/<5., “\é é \° \/ K 'H&EI—\;

H
CH;OH H OH iH sOH H OH

Obr. 2. Vzorec celulozy [33]

Nerozpustnou celuldzu lze pfevést na formu rozpustnou — regenerovana celul6za Ta ma
stejné chemické sloZeni jako celuldza ptirodni, ale jeji polymeracni stupent a nadmoleku-

larni stavba se 1i8i [30].

4.3.2 Mikrokrystalicka celuléza

Mikrokrystalickd celuléza se pouziva piedevs§im ve farmaceutickém a potravinarském
prumyslu. Mtze byt vyuzivana jako regulator viskozity, zelirovaci latka, emulgator, stabi-
lizator, slouzi k Gpravé textury, absorbuje vodu, zabranuje tvorbé ledovych krystali. Mik-
rokrystalickéd celuldza se ptipravuje z piirodni, ¢isténé celulézy. Hydrolyzou za stanove-

nych podminek vznikaji stabilni mikrokrystaly celulozy. Tyto mikrokrystaly jsou sloZeny
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z Gzkych svazka celulozovych fetézct v pevném linearnim usporadani [27 s. 321 - 322].
Mikrokrystalicka celul6za tvofi nerozpustnou sit’, kterd zadrzuje vodu a dodéva krémovy
omak. Byva vyuzivana jak v pevné, tak v tekuté form¢e. Mikrokystalicka celuldza je neroz-

pustna a chemicky inertni [22].

4.3.3 Methylceluléza

Methylcelul6za je methyléther celulozy s ptiblizné 27 — 32 % hydroxylovych skupin na-
hrazenych methoxy skupinami. Strukturni vzorec methylceluldézy (Obr. 3). Byva ¢asto po-
uzivana ve farmaceutickém primyslu jako granula¢ni ¢inidlo [34, s. 6]. Methylceluldza
ma nékolik modifikaci o rizné viskozité. Vysokoviskézni slouzi jako rozvolnovadlo, za-
timco nizkoviskozni a stfednéviskdéznimethylceluldza se pouziva jako pojivo. Byva také
souCdsti smési pouzivanych pro piipravu tablet spozvolnym uvoliiovanim
[32].Methylceluloza je rozpustna ve vodé, je povrchové aktivni a se zvySujici teplotou vy-
tvari gel. Methylceluléza je ¢asto vyuzivand pro svou piilnavost, zadrzovani vlhkosti, zvy-
Sovani viskozity produktu a pro své adsorp¢ni vlastnosti [35, 5.148].

Jiz po ptidavku nizké koncentrace methylcelul6zy dochéazi ke zlepSeni pénicich vlastnosti
a ke zvySovani viskozity. Vyuziva se v tekutych mydlech, sprchovych gelech i Samponech
pro své texturni vlastnosti a udrzeni objemu pény. Vytvafi polymerni sit, ¢imz dochazi

ke zpevinovani vazeb na fazovém rozhrani [36].

- CH -

CHy H | ?
H ! '
(9] 1
HO q / !
H ¥
A, O '
HO ~ {1:H2 |
H 0 :
1 1
CH, '

Obr. 3. Strukturni vzorec methylcelulozy [37, s. 128]

4.3.4 Karboxymethylceluléza

Karboxymethylceluloza (CMC) (Obr. 4) je rozpustna ve studené i teplé vod¢, tvoii Ciré,
bezbarvé roztoky neutralni chuti. Je mozné piipravit 1% vodné roztoky o viskozité
5000 mPas pfi laboratorni teploté. Karboxymethylceluléza jepolyelektrolyt, komeréné vy-
uzivana je jeji sodna stl, vzhledem k nizké rozpustnosti jeji kyselé¢ formy ve vodé. Vodné

roztoky sodné CMC vykazuji pseudoplastické a tixotropni vlastnosti. Karboxymethylcelu-
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16za puasobi jako ucinné zahustovadlo, pojivo, stabilizdtor a ma schopnost vazat a zadrzo-
vat vodu. Nachazi uplatnéni v kosmetickém, potravindiském, farmaceutickém, papiren-

ském a textilnim prumyslu. Pfidava se do detergentt, lepidel a natéru [38, s. 289 — 290].

OCH,CO0 Na™

OH & OH
HO— s « "\ g S Sy
HO 2N -/ oH
I:J 0 3 ._i-___,..-‘ho

HO OH

OCH “Na*
OCH,CO0 Na* OCH,CO0Na

Obr. 4. Struktura sodné soli karboxymethylcelulozy [38, s. 289 — 290]

4.3.5 Ethylceluléza

Ethylceluléza je ethyléter celulozy, je netoxicka, hypoalergenni a nedrazdiva. Ethylcelulo-
za je nerozpustna ve vodé, vyuziva se jako hydrofobni vrstva nebo na upravu uvoliiovani
1é¢iv, ale muze byt také pouzita pro zlepSeni chuti a ke zvySeni stability prostfedkil

[34,s.7].

4.3.6 Hydrxypropylcelul6za

Hydroxypropylceluléza je rozpustnd ve studené vodé,v etanolu a ve smési etanol:voda.
Nerozpustna je pii teplotach nad 45 °C a na rozdil od methylcelulozy a hydroxypropylme-
thylcelulozy netvofi gel.Hydroxypropylceluloza mé vysokou povrchovou aktivitu

a je schopna tvofit pevny mezifazovy film[27, s. 220].

4.3.7 Hydroxypropylmethylceluléza

Hydroxypropylmethylcelul6za je Caste¢né methylovany a caste¢né hydroxypropylovany
éter celuldzy. Je hojn€ pouzivan ve farmacii jako pojivo pro vyrobu tablet, jako modifika-
tor viskozity a dale na potahovani tablet. Nejvice rozsifené je pouziti hydroxypropylme-

thylcelulozy pro regulované uvolinovani G¢innych latek z tablet [34, s. 7].
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5 ANALYZA CASTIC EMULZE

Lidské oko dokaze rozlisit objekty vétsi nez 0,1 mm. Jelikoz se velikost Castic emulzi po-
hybuji vétSinou v rozmezi nano- a mikrometra je nutné pouzit pro analyzu ¢astic a stano-

veni jejich velikosti nékterou z nasledujicich metod [19, s. 465].

5.1 Mikroskopie

Mikroskopie umozituje pozorovani drobnych objektii. Je mozno vyuzit riiznych technik
pro ziskéani informaci o struktufe, rozmérech a uspotradani Castic. Lze vyuzit napft. optic-
kou, elektronovou mikroskopii a mikroskopii atomarnich sil. Kazda mikroskopicka techni-
ka pracuje na jiném fyzikaln&-chemickém principu. Spole¢né znaky pro vSechny mikro-
skopické metody jsou rozliSeni, zvétSeni a kontrast. Rozliseni je schopnost rozliSovat mezi
dvéma objekty, které jsou blizko u sebe. ZvétSeni urcuje kolikrat je obraz zvétSen ve srov-

nani se zkoumanym objektem. Kontrast urcuje kvalitu odliSeni objektu od jeho pozadi

[19, s. 465].

5.2 Staticky rozptyl svétla

Nastroje pro analyzu velikosti ¢asticpracuji na principu statického rozptylu svétla (laserova
difrakce). Méteni rozsahu rozptylu svétla v emulzi je vyuzivano pro méteni distribuce ve-
likosti Castic a koncentrace. Analytické metody zalozené na principu rozptylu svétla
jsou komer¢né dostupné jiz mnoho let a jsou Siroce pouzivané v potravinaiském priimyslu
pro vyzkum, vyvoj a kontrolu kvality. Existuje cela fada pfistroji vyuZivajicich rozptyl
svétla, jednim z hlavnich rozdilii mezi témito technikami je thel (nebo rozsah uhli),
pii kterém je detekovana intenzita svételnych vin. Nekteré pristroje méii jen intenzitu sveét-
la prochazejici skrz emulzi, zatimco jiné méfi intenzitu svétla, které bylo rozptyleno. Mé-
feni mize byt provadéno pfi urcitém thlu nebo v rozmezi thld, pfi dané vinové délce nebo

Vv rozsahu vinovych délek[19, s. 475].

5.3 Sedimentacni techniky

Tato technika méfeni ¢astic emulze je zaloZena na principu méfeni rychlosti, pii které do-
chézi k sedimentaci nebo krémovani v gravitanim nebo odstfedivém poli. Sedimentacni
techniky mohou byt pouzity pro stanoveni velikosti ¢astic v rozmezi od 1 nm po Imm

[19, s. 487 — 488].
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5.4 Ultrazvukova spektrometrie

Ultrazvukova spektrometrie je zaloZena na interakci mezi ultrazvukovymi vinami a emulzi.
Pomoci této metody je mozné ziskat informace o distribuci velikosti Castic a koncentraci.
Lze mozné méfit velikost Castic s poloméry mezi 10 nm a 1000 pm. Pfistroje zalozené
na ultrazvukové spektrometrii jsou komeréné dostupné a hojné¢ vyuzivané. Hlavni vyhodou
této metody je, ze muze byt pouzita K analyze emulzi, které jsou koncentrované a nepri-
hledné bez nutnosti ptipravy vzorku napf. fedénim. DalSi vyhodou je mozZnost vyuZiti
jako ¢idla béhem zpracovani potravinarskych emulzi, coz umoziuje vétsi kontrolu nad
kvalitou kone¢ného produktu. Nevyhodou této techniky je nutnost znalosti velkého mnoz-
stvi termofyzikalnich udaja k interpretaci dat, dalsi nevyhodou je, Ze malé vzduchové bub-

linky mohou analyzuzkreslovat[19, s. 488 — 492].

5.5 Nuklearni magneticka rezonance

Instrumentdlni metody zaloZzené na principu nukledrni magnetické rezonance (NMR)
obvykle vyuzivaji interakce mezi radiovymi vlnami a jadrem atomu vodiku. Nuklearni
magneticka rezonance je zalozena na omezeném Sifeni molekul v kapkach. Pomoci NMR
lze méfit Castice o velikosti 0,2 — 100 pum. Analyzovany vzorek je pii méfeni umistén
do statického magnetického pole a je na ng aplikovéna série radiovych impulst. Tyto im-
pulsy zpisobi, ze nékteré z jader vodiku ve vzorku excituje na vyssi energetickou troven,

ktera vede k tvorbé detekovatelného NMR signalu[19, s. 492].

5.6 Dielektricka spektroskopie

Dielektricka spektroskopie pracuje na principu dielektrické odezvy emulze pii pouziti elek-
tromagnetickych vin. Bylo prokazano, ze je mozno vyuzit dielektrickou spektroskopii
pro urceni velikosti ¢astic 1 v koncentrovanych emulzich. Hlavnim omezenim této techniky
je, ze mize byt pouzita ke stanoveni velikosti ¢astic pouze v emulzich obsahujicich nabité
Castice. Dielektricka spektroskopie miize byt pouzita k métfeni zeta potencialu a velikosti
distribuce ¢astic 1 u emulzi koncentrovanych a opticky neprithlednych bez nutnosti fedéni

[19, s. 495].
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5.7 Elektroakustika

Elektroakustické techniky vyuzivaji kombinace elektrickych a akustickych jevi ke stano-
veni zeta potencidlu a velikosti ¢astic emulzi. Pomoci této metody je mozné analyzovat
castice o velikosti 0,1 — 10 um, u nékterych komer¢nich pfistroji bylo analyzovatelné
rozpéti rozsifeno na 10 nm — 1000 um tak, Zze byla vyuZzita kombinace elektroakustické
technologie s ultrazvukovou spektrometrii. Pfistroje analyzujici ¢astice pomoci elektroa-
kustickych metod jsou schopné analyzovat emulze s vysokou koncentraci ¢astic (< 50 %)
bez fedéni vzorku. Tuto metodu Ize vyuzit jak pro emulze typu o/v, tak i v/o. Pii analyze
je nutné, aby castice mély elektricky naboj, musi byt vyznamny rozdil mezi hustotami dis-
perzni a dispergované faze a je nutné znat viskozitu kontinudlni faze pii métené frekvenci

[19, s. 495].



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 38

6 CILDIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové prace bylo provést literarni resSersi na téma emulze, zamétfenou piede-
v§im na jejich stabilitu. Dale pak vyuziti derivati celuldzy pfi vlastni pfipravé emulzi

s ohledem na jejich stabilitu.

Cilem diplomové prace tedy bylo pfipravit emulze systémem dvou emulgatori za vyuziti
homogenizaéniho zafizeni Ultra-Turrax, pfi¢emz byl ménén pomér olejové a vodné faze,
HLB systému i koncentrace emulgatorti v systému. Do vSech emulzi byl ptidavan 1% vod-
ny roztok methylceluldzy za ticelem zvySeni stability jednotlivych emulzi. Néasledné bylo
provedeno vizudlni hodnoceni emulzi, mikroskopie a také meéfeni velikosti Castic

na pfistroji Zeta Nano ZS.
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II. PRAKTICKA CAST
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7 EXPERIMENTALNI CAST

7.1 Pouzité chemikalie a zarizeni
e Brij 30 (Sigma Aldrich)
e Brij 98 (Sigma Aldrich)
e Brij 92 (Sigma Aldrich)
e n-udekanp.a. (Sigma Aldrich)
e destilovana voda
e methylceluloza (1500 cp)
e imerzni cedrovy olej (Merci)
e digitalni vahy (KERN EW)
e bézné laboratorni sklo
e Ultra-Turrax — IKA (Némecko)
e mikroskop — OLYMPUS CX41 (Japonsko)
e pocita¢ s programem — Quick PHOTO PRO 2.0
e fotoaparat — OLYMPUS (Japonsko)
e ZETA NANO ZS (Malvern)
e pocita¢ s programem Zetasizer
e podlozni sklicka
e Kkryci skli¢ka (22 x 22 mm)
e plastové pasteuerovy pipety
e chladnic¢ka (Samsung)
e termostat (Memmenta)
e automaticka mikropipeta (Intech 0,5 — 10 ul a 100 — 1000ul )
e kyvety pro méfeni velikosti ¢astic

e mikrozkumavky 1,5 ml (eppendorf)
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7.2 Slozeni emulzi

Byly pfipraveny emulze typu 0/v, olejovou fazi tvofil vzdy n-undekan a vodnou fazi tvofila
vzdy destilovand voda. Poméry olejové a vodné faze byly pro pfipravované emulze stano-
veny na o/v = 3/97, 5/95, 10/90, 15/85, 20/80, 25/75 a 30/70. Jako emulgator pro olejovou
fazi byl pouzit Brij 92 (HLB = 4,9) nebo Brij 30 (HLB = 9,7). Pro vodnou fazi byl pouzit
emulgator Brij 98 (HLB= 15,3). Emulgatory tvotily3 a 5 % z celkového mnozstvi emulze.
Hydrofilné-lipofilni rovnovéaha systému byla nastavena na hodnoty 9,5; 10; 10,5; 11 a 11,5.
Dale byl do vodné faze ptidavan 1% roztok methylcelulézy v mnozstvi, které tvotilo 1 %
z celkového mnozstvi vodné faze. Pti vlastni vyrobé emulzi byl pouzit homogenizator Ul-
tra-Turrax, rychlost ota¢ek byla zvolena na 13 400 otacek za minutu[39]. Emulze byly pii-
pravovany pii laboratorni teploté a nasledné uchovavany pii teploté 4 °C v chladnicce, pii
25 °C v laboratofi a pfi teploté 37 °C v termostatu. Béhem piipravy emulze byly odebirany
vzorky po 1., 5. a 20.min. U téchto vzorki byla méfena velikost ¢astic. Velikost ¢astic byla
dale métena ihned po pfipravé a poté v ¢asovém horizontu 1., 2., 3., 6. (popt. 7.), 8. (popi.
9), 10. (popi. 11.), 13. (popi. 14.), 15. (popfi. 16.), 17. (popt. 18.), 20. (popt. 21.), 22. (popf.
23.)den. U stabilnich emulzi byla velikost ¢astic méfena 60 dnd. Ve stejnych ¢asovych

intervalech bylo také provedeno mikroskopické pozorovani.
7.2.1 VypocetsloZek emulze
Potifebna mnozstvi jednotlivych emulgatort byla vypoctena podle vztahu (7)
HLB = x1x HLB;+ X2 x HLB; (7)
kde:
X1 — hmotnostni zlomek olejové slozky;
X2 — hmotnostni zlomek vodné slozky;
HLB; — HLB hodnota surfaktantu rozpustného v olejové fazi;

HLB; — HLB hodnota surfaktantu rozpustného ve vodné fazi.
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Ptiklad vypoctu mnozstvi jednotlivych emulgatorti pro HLB = 9,5 a celkového mnoZzstvi
3 % emulgator v systému pii pouziti Brij 98 a Brij 92 pfi celkovém mnozstvi emulze
30¢:

HLB = x3x HLB;+ X, x HLB;

— ml — m2 —
X1= — Xo = — m; = Mg— My
m m,

S

95 = (0’9_ m; j.HLBl +(%j.HLBZ

0,9 ,

95=[1-"2 294 M |153
0.9 0.9

8,556=4,41-49m,+ 153 m,
m, = 0,3981 g (Brij 98)

0,9 - 0,3981 = 0,5019 g (Brij 92)

Ptiklad vypoc¢tu mnozstvi olejové a vodné faze a jednotlivych emulgatori:
Pomér fazi: o/v = 3/97

HLB =9,5

Smés emulgatorti =3 % (0,9 g)

Celkové mnozstvi emulze =30 g

0:29,1.0,03=0,873¢g

v: 29,1.0,97 = 28,227 g z toho 1 % methylcelulozy 28,227. 0,01 = 0,282 g

voda: 28,227 — 0,282 = 27,945 ¢
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V Tab.3 — 7 jsou uvedena vypoctena mnozstvi jednotlivych slozek pro pfipravu emulzi

s celkovym mnozstvim 3 % emulgatort v systému.

Tab. 3. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulézy

pro emulzi o hodnote HLB systéemu 9,5 a koncentraci emulgatorii 3 %

HLB =95
pomér o/v | hmotnost ole- | hmotnost hmotnost | hmotnost | hmotnost 1% roz-
o] jové faze vodné faze Brij 98 Brij 92 toku methylcelu-
[ [ [ [ o2y
3/97 0,873 27,945 0,398 0,502 0,282
5/95 1,455 27,369 0,398 0,502 0,277
10/90 2,910 25,928 0,398 0,502 0,262
15/85 4,365 24,488 0,398 0,502 0,247
20/80 5,820 23,047 0,398 0,502 0,233
25/75 7,275 21,607 0,398 0,502 0,218
30/70 8,73 20,166 0,398 0,502 0,204
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Tab. 4.Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgadtori a 1% roztokumethylcelulozy

pro emulzi o hodnote HLB systéemu 10 a koncentraci emulgatorii 3 %

HLB =10

pomeér hmotnost hmotnost hmotnost hmotnost hmotnost 1%
o/v olejové faze vodné faze Brij 98 Brij 92 roztoku methylce-
[ [ [ d [ tulézylol

3/97 0,873 27,945 0,441 0,459 0,282

5/95 1,455 27,369 0,441 0,459 0,277

10/90 | 2,910 25,928 0,441 0,459 0,262

15/85 | 4,365 24,488 0,441 0,459 0,247

20/80 | 5,820 23,047 0,441 0,459 0,233

25/75 | 7,275 21,607 0,441 0,459 0,218

30/70 | 8,73 20,166 0,441 0,459 0,204
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Tab. 5. Vypoctena mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulozy

pro emulzi o hodnote HLB systemul0,5 a koncentraci emulgatorii 3 %

HLB =105

pomer hmotnost hmotnost hmotnost hmotnost hmotnost 1%
o/v olejové faze vodné faze Brij 98 Brij 30 roztoku methylce-
[a] [a] [a] [a] [a] lulozy[g]

3/97 0,873 27,945 0,129 0,771 0,282

5/95 1,455 27,369 0,129 0,771 0,277

10/90 | 2,910 25,928 0,129 0,771 0,262

15/85 | 4,365 24,488 0,129 0,771 0,247

20/80 | 5,820 23,047 0,129 0,771 0,233

25/75 7,275 21,607 0,129 0,771 0,218

30/70 |8,73 20,166 0,129 0,771 0,204

Tab. 6.Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulozy

pro emulzi o hodnoté HLB systéemull a koncentraci emulgdtorii 3 %

HLB =11

pomér | hmotnost hmotnost hmotnost | hmotnost hmotnost 1%
o/lv | olejové faze | vodné faze Brij 98 Brij 30 roztokumethylcelulo-
[o] [o] [o] (o] [o] 2ol

3/97 0,873 27,945 0,209 0,691 0,282

5/95 1,455 27,369 0,209 0,691 0,277

10/90 | 2,910 25,928 0,209 0,691 0,262

15/85 | 4,365 24,488 0,209 0,691 0,247

20/80 | 5,820 23,047 0,209 0,691 0,233

25/75 | 7,275 21,607 0,209 0,691 0,218

30/70 |8,73 20,166 0,209 0,691 0,204
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Tab. 7.Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgadtori a 1% roztokumethylcelulozy

pro emulzi 0 hodnoté HLB systému 11,5 a koncentraci emulgatorii 3 %

HLB =115

pomér | hmotnost hmotnost hmotnost | hmotnost hmotnost 1%
o/lv | olejové faze | vodné faze Brij 98 Brij 30 | roztokumethylcelulozy[g]
[a] [a] [a] [a] [a]

3/97 0,873 27,945 0,289 0,611 0,282

5/95 1,455 27,369 0,289 0,611 0,277

10/90 | 2,910 25,928 0,289 0,611 0,262

15/85 | 4,365 24,488 0,289 0,611 0,247

20/80 | 5,820 23,047 0,289 0,611 0,233

25/75 | 7,275 21,607 0,289 0,611 0,218

30/70 |8,73 20,166 0,289 0,611 0,204
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V Tab. 8 — 12jsou zase uvedena vypocétena mnozstvi jednotlivych slozek pro piipravu

emulzi s celkovym mnozstvim 5 % emulgatorti v systému.

Tab. 8. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulézy

pro emulzi o hodnoté HLB 9,5 a koncentraci emulgatorii 5 %

HLB =9,5

pomér | hmotnost hmotnost hmotnost | hmotnost | hmotnost 1% roztoku-
o/lv | olejové faze | vodné faze Brij 98 Brij92 methylcelulozy[g]
[a] [a] [a] [a] [a]

3/97 | 0,855 27,369 0,664 0,837 0,277

5/95 | 1,425 26,804 0,664 0,837 0,271

10/90 | 2,85 25,394 0,664 0,837 0,257

15/85 | 4,275 23,983 0,664 0,837 0,242

20/80 | 5,700 22,800 0,664 0,837 0,228

25/75 | 7,125 21,161 0,664 0,837 0,214

30/70 | 8,550 19,751 0,664 0,837 0,200
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Tab. 9. Vypoctena mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulozy

pro emulzi o hodnote HLB systéemu 10 a koncentraci emulgatorii 5 %

HLB =10

pomér | hmotnost hmotnost hmotnost | hmotnost hmotnost 1%
o/v | olejové faze | vodné faze Brij 98 Brij 92 | roztokumethylcelulozy[g]
[a] [a] [a] [a] [a]

3/97 0,855 27,369 0,736 0,764 0,277

5/95 1,425 26,804 0,736 0,764 0,271

10/90 | 2,85 25,394 0,736 0,764 0,257

15/85 | 4,275 23,983 0,736 0,764 0,242

20/80 | 5,700 22,800 0,736 0,764 0,228

25/75 | 7,125 21,161 0,736 0,764 0,214

30/70 | 8,550 19,751 0,736 0,764 0,200

Tab. 10. Vypoctena mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztokumethylcelulozy

pro emulzi o hodnote HLB systéemu 10,5 a koncentraci emulgatorit 5 %

HLB 10,5

pomér | hmotnost hmotnost hmotnost | hmotnost hmotnost 1%
o/lv | olejové faze | vodné faze Brj 98 Brij 30 | roztokumethylcelulozy[g]
[9] [9] [a] [9] [a]

3/97 10,855 27,369 0,214 1,286 0,277

5/95 1,425 26,804 0,214 1,286 0,271

10/90 | 2,85 25,394 0,214 1,286 0,257

15/85 | 4,275 23,983 0,214 1,286 0,242

20/80 | 5,700 22,800 0,214 1,286 0,228

25/75 | 7,125 21,161 0,214 1,286 0,214

30/70 | 8,550 19,751 0,214 1,286 0,200
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Tab. 11. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulo-

zZy pro emulzi o hodnoté HLBsystému 11 a koncentraci emulgatorii 5 %

HLB =11

pomér | hmotnost hmotnost hmotnost | hmotnost hmotnost 1%
o/lv | olejové faze | vodné faze Brij 98 Brij 30 | roztokumethylcelulozy[g]
[q] [d] [q] [a] [a]

3/97 10,855 27,369 0,348 1,152 0,277

5/95 | 1,425 26,804 0,348 1,152 0,271

10/90 | 2,85 25,394 0,348 1,152 0,257

15/85 | 4,275 23,983 0,348 1,152 0,242

20/80 | 5,700 22,800 0,348 1,152 0,228

25/75 | 7,125 21,161 0,348 1,152 0,214

30/70 | 8,550 19,751 0,348 1,152 0,200
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Tab. 12. Vypoctend mnozstvi olejové a vodné faze, emulgatorii a 1% roztoku methylcelulo-

zy pro emulzi o hodnoté HLB systému 11,5 a koncentraci emulgatorii 5 %

HLB =115

pomér hmotnost hmotnost hmotnost hmotnost hmotnost 1%
olv olejové faze | vodné faze Brij 98 Brij 30 roztokumethylcelulézy
(o] (o] [a] [o] [o] al

3/97 0,855 27,369 0,482 1,018 0,277

5/95 1,425 26,804 0,482 1,018 0,271

10/90 | 2,85 25,394 0,482 1,018 0,257

15/85 | 4,275 23,983 0,482 1,018 0,242

20/80 | 5,700 22,800 0,482 1,018 0,228

25/75 | 7,125 21,161 0,482 1,018 0,214

30/70 | 8,550 19,751 0,482 1,018 0,200

7.3 Priprava emulzi

Vypoctené mnozstvi jednotlivych slozek emulze (viz. Tab. 3 — 11), bylo s piesnosti
na 0,001 g navazeno do 250 ml kadinky a nésledné pfevedeno do sklenéné zkumavky.
Emulgace byla provadéna pomoci homogenizéru Ultra-Turrax pii 13400 ot./min.
V pribéhu emulgace byly odebirdny vzorky v ¢asovych intervalech 1, 5, a 20 min., déle
pak u nich byla métena velikost ¢astic.Emulze byly pfipravovany pii laboratorni teploté 25
°C po dobu 20 min. Ptipravena emulze byla rozdélena do 3 zkumavek, a ty pak
byly uchovavany pii teplotach 4 °C (chladnicka), 25 °C (laboratot) a 37 °C (termostat).
U vSech emulzi byla métena velikost ¢astic a bylo také provadéno vizudlni i mikroskopic-
ké pozorovani po dobu 20 dnti. U stabilnich emulzi bylo métfeni velikosti ¢astic 1 vizualni

a mikroskopické pozorovani provadéno po dobu 60 dni.
7.4 Méreni velikosti Castic

Velikost Castic byla méfena pfistrojem ZetasizerNano ZS. Tato metoda je zalozena na roz-

ptylu svétla. Velikost Castic byla méfena u vzorkti odebiranych v 1., 5. a 20. min piipravy a
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dale u vsech skladovanych emulzi 1., 2., 3., 6. (popft. 7.), 8. (popft. 9.), 10. (popit. 11.), 13.
(popt. 14.), 15. (popft. 16.), 17. (popt. 18.), 20. (popit. 21.), 22. (popt. 23.) den po piiprave.
U stabilnich emulzi bylo méteni velikosti Castic provadéno az po dobu 60 dni.

Pted vlastnim méfenim velikosti Castic byl proveden pre-experiment, kdy bylo zjisténo

wewvr

emulze do 1 ml destilované vody.

Mg¢feni velikosti ¢astic bylo provadéno tak, ze do ¢isté polystyrenové kyvety byl nepipeto-
van 1 ml filtrované destilované vody a 3 pl vzorku dané emulze. Kyvety byly uzavieny
vickem a pted vlozenim do pfistroje Cistény z divodu omezeni chyby méfeni ptipadnym

znecisténim. Po zapnuti piistroj automaticky vyhodnotil velikost ¢astic dané emulze.

7.5 Vizualni pozorovani

Byly pozorovany emulze skladované v plastovych zkumavkach pfi teploté 25, 37 a 4 °C.
U vzorki byla sledovana stabilita, barva a celkovy stav emulze. Emulze byly posuzovany

thned po pfipravé a poté v pribchu 20 dnti (viz. vyse).

7.6 Mikroskopie

Mikroskopické pozorovani bylo provadéno pomoci laboratorniho mikroskopu Olympus
CX41 propojeného s fotoaparatem Olympus a s pocitaéem s programem Quick PHOTO
PRO 2.0, pomoci kterého byly pofizovany fotografické zdznamy vzorki emulzi. Nejprve
bylo ze vzorku emulze odebrano malé mnozstvi pomoci pasteurovy pipety a nasledné na-
neseno na podlozni skli¢ko. Vzorek byl prekryt krycim sklickem, na které byl nanesen
imerzni olej. Vzorek byl pozorovan pod imerznim objektivem pii zvétseni 10 x 100
za pouziti clony Ph 3. Béhem pozorovani byly potfizovany fotografické zdznamy a byla

méfena také velikost ¢astic.
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8 VYSLEDKY A DISKUZE

Na zakladé piedchozich experimenti byla zvolena pfiprava emulzi pomoci systému dvou
emulgatorti a emulze byly homogenizovany pomoci vysokorychlostniho homogenizatoru

Ultra-Turrax.

8.1 Vizualni pozorovani

Jak jiz bylo zminéno vyse, U vSech pfipravenych emulzi bylo provadéno vizudlni pozoro-
vani, kdy byla hodnocena barva emulze, celkovy vzhled, piip. viditelné oddé€leni jednotli-

vych fazi emulze od sebe, ¢i jiné znamky jejiho rozpadu, napt. krémovani.

Jako nejstabilngjsi Ize oznacit emulze uchovavané pii teploté 25 a 37 °C s HLB = 10. Nej-
stabiln&jsi emulze byla o poméru o/v = 3/97 a HLB = 10,5 skladovana pfi teploté 25 °C,
ktera zustala stabilni po celych 60 dnti (viz.Tab.13).
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Tab. 13. Vizualni pozorovani emulze olv = 3/97, HLB = 10,5 a koncentraci

emulgatoru 3 %.

teplota skladovani [°C]

4 25 37
doba barva | pocet fazi/ | barva pocet fazi/ | barva pocet fazi/
pozorovani krémovani krémovani krémovani
[den]
1 ¢ira | 1/ ne mirny zékal | 1/ ne mirny zakal | 1/ ne
2 ¢ira | 1/ ne mirny zakal | 1/ ne mirny zakal | 1/ ne
3 ¢ira | 1/ ne mirny zakal | 1/ ne mirny zakal | 2/ ne
6 (7) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 3/ ne
8 (9) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 3/ ne
10 (11) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 3/ ne
13 (14) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 2/ ne
15 (16) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 2/ ne
17 (18) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 2/ ne
20 (21) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 2/ ne
22 (23) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne mirny zakal | 2/ ne
29 (30) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne cira 1/ano
36 (37) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ano
43 (44) ¢ira | 1/ne ¢ira 1/ ne cira 1/ano
50 (51) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne cira 1/ano
59 (60) ¢ira | 2/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ano

Pfi srovnani stability jednotlivych emulzi ovlivnénych mnozstvim pfidaného emulgatoru

bylo zjisténo, Ze emulze s 3 % emulgitorii Vv systému byly stabilnéj$i neZ emulze
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S5 % emulgatord Vvsystému. V Tab. 14 je znazornéno vizudlni pozorovani emulze

o/v = 3/97, HLB = 10,5 a koncentraci emulgatora 5 %.

Tab. 14. Vizudalni pozorovini emulze olv = 3/97, HLB

emulgatori 5 %.

10,5 a koncentraci

teplota skladovani [°C]
4 25 37

doba barva | pocet fazi/ | barva pocet fazi/ | barva pocet fazi/
pozorovani krémovani krémovani krémovani
[den]

1 ¢ira | 2/ ne ¢ira 2/ ne ¢ird 1/ ano

2 ¢ira | 2/ ne ¢ira 2/ ne ¢ira 1/ ano

3 ¢ira | 2/ ne cira 2/ ne ¢ira 1/ ano

6 (7) ¢ira | 2/ ne ¢ira 2/ ne ¢ira 1/ ano
8(9) cira | 2/ ne ¢ira 2/ ne ¢ira 1/ ano

10 (11) ¢ira | 2/ ne cira 2/ ne ¢ira 1/ ano

13 (14) ¢ira | 2/ ne ¢ira 2/ ne ¢ira 1/ ano

15 (16) ¢ira | 2/ ne ¢ira 2/ ne ¢ira 1/ ano

17 (18) cira | 2/ ne cira 2/ ne ¢ira 1/ ano

20 (21) cira | 2/ ne cira 2/ ne ¢ira 1/ ano

Za stabilni lze také oznacit emulzi o/v = 3/97 s HLB systému 10 a 3 % emulgatorut.

Tato emulze byla stabilni pfi vSech zkouSenych teplotach i 43. den po jeji pripravé (viz.

Tab.15).
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Tab. 15. Vizudlni pozorovani emulze olv = 3/97, HLB = 10 a koncentraci emulgatorit 3 %

teplota skladovani
4°C 25 °C 37°C
doba barva | pocet fazi/ | barva pocet fazi/ | barva pocet fazi/
pozorovani krémovani krémovani krémovani
[den]
1 ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
2 ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
3 ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
6 (7) ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
8(9) ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
10 (11) ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
13 (14) ¢ira | 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
15 (16) mirny | 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zakal
17 (18) mirny | 1/ ne cira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zéakal
20 (21) mirny | 1/ ne cira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zakal
22 (23) mirny | 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zakal
29 (30) mirny | 1/ ne cira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zakal
36 (37) mirny | 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zékal
43 (44) mirny | 1/ ne ¢ira 1/ ne ¢ira 1/ ne
zékal
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Z vizuélniho pozorovani bylo patrné, ze hlavnim projevem rozpadu vétSiny pfipravova-
nych emulzi bylo krémovani, které bylo pozorovano u vétSiny rozpadlych emulzi.
8.1.1 Vliv HLB na stabilitu emulzi

Jak jiz bylo uvedeno vyse, i HLB systému ma vyznamny vliv na celkovou stabilitu emulze.
Proto byly pfipravovany emulze s riznymi hodnotami HLB systému, a to od 9,5 do 11,5.
Vysledky stability emulzi s riznymi hodnotami HLB uvadi Tab. 16 — 20.

Tab. 16. Stabilita emulzi s HLB systému 9,5 a koncentraci emulgatorii 3 %

pomér o/v | vzhled emulze po piipravé | rozpad [den]
4°C 25°C 37°C

3/97 ¢ira, 1 faze 1 4 1
5/95 bila, 1 faze 9 2 1
10/90 bila, 1 faze 2 1 1
15/85 bila, 1 faze 3 2 1
20/80 bila, 1 faze 2 1 1
25/75 bila, 1 faze 2 1 1
30/70 bila, 1 faze 2 1 1
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Tab. 17. Stabilita emulzi S HLB systému 10 a koncentraci emulgatorii 3 %

pomér o/v | vzhled emulze po piipravé | rozpad [den]
4°C 25°C 37°C

3/97 ¢ira, 1 faze - - -
5/95 bila, 1 faze 8 6 2
10/90 bila, 1 faze 6 2 1
15/85 bila, 1 faze 2 2 1
20/80 bila, 2 faze 0 0 0
25/75 bila, 2 faze 0 0 0
30/70 bila, 2 faze 0 0 0

Pozn. (-) — nedoslo k rozpadu emulze

Tab. 18. Stabilita emulzi s HLB systému 10,5 a koncentraci emulgatorii 3 %

pomér o/v | vzhled emulze po piipravé | rozpad [den]
4°C 25°C 37°C

3/97 bila, 1 faze 14 - 3
5/95 mirny zakal, 1 faze 30 51 3
10/90 bila, 1 faze 30 11 3
15/85 bila, 2 faze 0 0 0
20/80 bila, 2 faze 0 0 0
25/75 bila, 2 faze 0 0 0
30/70 bila, 2 faze 0 0 0

Pozn. (-) — nedoslo k rozpadu emulze
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Tab. 19. Stabilita emulzi s HLB systému 11 a koncentraci emulgatorii 3 %

pomér o/v | vzhled emulze po piipravé | rozpad [den]
4°C 25°C 37°C

3/97 bila, 1 faze 13 43 20
5/95 ¢ira, 1 faze 23 14 23
10/90 mirny zakal, 1 faze 1 9 3
15/85 bila, 1 faze 1 1 1
20/80 bila, 2 faze 0 0 0
25/75 bila, 2 faze 0 0 0
30/70 bila, 2 faze 0 0 0

Tab. 20. Stabilita emulzi s HLB systému 11,5 a koncentraci emulgatoru 3 %

pomér o/v | vzhled emulze po ptipravé | rozpad [den]
4°C 25°C 37°C

3/97 ¢ira, 1 faze 6 2 50
5/95 ¢ira, 1 faze 17 6 57
10/90 mirny zakal, 1 faze 7 4 1
15/85 bila, 1 faze 3 2 1
20/80 bila, 2 faze 2 1 1
25/75 bila, 2 faze 0 0 0
30/70 bila, 2 faze 0 0 0

Vysledky pozorovani ukazaly, ze nejvice stabilnich emulzi bylo pii HLB systému 10
a10,5.
U emulzi s 5 % emulgatort v systému bylo nejvice stabilnich emulzi pti HLB systému 10.

Emulze o/v = 3/97 a 5/95 s HLB = 10 uchovavané pti 25 °C i pii 37 °C zustaly stabilni
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44 dni. Emulze o/v = 5/95 s HLB = 11 uchovavana pti 25 °C byla stabilni 38 dni. U zby-
lych emulzi s 5 % emulgatort v systému doslo k rozpadu nejpozdé&ji 8. den po jejich pfti-

prave.

8.1.2 Vliv teploty na stabilitu emulzi

Jak jiz bylo uvedeno vyse, stabilitu emulzi ovlivituje nejen hodnota HLB systému, mnoz-
stvi emulgatoru a pomér olejové a vodné faze, ale také teplota, pii které jsou emulze ucho-
vavany. Emulze byly pfipravovany pfi laboratorni teploté a nasledné uchovéavany pii 4 °C
Vv chladnicce, pti 25 °C v laboratofi a pti 37 °C v termostatu.Pti 4 °C po 20. dni pozorovani
zustaly stabilni pouze 4 emulze, a to emulze o poméru o/v = 5/95 s HLB systému 11,
o/v = 3/97 s HLB systému 10, o/v = 5/95 s HLB systému 10,5 a emulze o/v = 10/90 s HLB
systému 10,5. VSechny emulze obsahovaly 3 % emulgatori. Emulze, které obsahovaly 5 %
emulgatoru, vydrzely stabilni pii 4 °C nejdéle 8. (9.) den, $lo o emulze o poméru o/v =
10/90 sHLB = 9,5 a emulze o poméru o/v = 3/97 sHLB 10. V Tab. 21 jsou uvedeny
emulze skladované pti 25 °C, které zustaly stabilni i 20. den pozorovani.

Tab. 21. Stabilni emulze skladované pri 25 °C

MnoZzstvi emulgatort | pomér o/v HLB
[%]
3179 10,5
5/95 10,5
3 3/97 11
3/97 11,5
3/97 9,5
3/97 10
5 5/95 10
5/95 11

Z Tab. 21 je patrné, Ze vice stabilnich emulzi bylo opét s 3 % emulgéitori v systému.

Dale je mozno vidét, Ze nejstabilnéj$i emulze jsou s pomérem o/v = 3/97 a 5/95.
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Pii 37 °C zistalo i 20. den po piipravé nejvice stabilnich emulzi, tyto jsou uvedeny
v Tab.22.

Tab. 22. Stabilni emulze skladované pri 37 °C

mnozstvi emulgatord | pomér o/v HLB
[%]
5/95 11
3/97 11,5
5/95 11,5
3 3/97 9,5
5/95 9,5
3/97 10
5/95 10
3/97 10
5 5/95 10

8.1.3 Vliv poméru mezi olejovou a vodnou fazi

Dalsim faktorem, ktery mize vyrazné ovlivnit stabilitu emulzi je pomér olejové a vodné

faze. Proto byly pfipravovany emulze V jejich riznych pomérech, a to pomérech

olv = 3/97, 5/95, 10/90, 15/85, 20/80, 25/75, 30/70.

Jako nejstabilnéjsi 1ze oznacit emulze o poméru mezi olejovou a vodnou fazi 3/97 a 5/95.

U emulzi s pomérem o/v = 10/90 a 15/85 doslo k jejich rozpadu nejpozdéji do 3 dnd od

pfipravy a emulze s pomérem o/v = 20/80, 25/75 a 30/70 se rozd¢lily na 2 faze ihned po

ptipravé,popt. nesly piipravit vibec, a to bez ohledu na HLB systému. Vyjimku tvofily

emulze s HLB systému 10,5 a 5 % emulgatort, kdy se nepodafilo pfipravit zidnou emulzi.
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8.2 Méreni velikosti ¢astic

Meéieni velikosti ¢astic emulze na pristroji Zeta Nano ZS probihalo v casovych intervalech
v 1., 5., a 20. minuté pfipravy. Na Obr. 5 je znazornén vliv délky homogenizace na velikost
Castic dané emulze. V 1. min. pfipravy byla velikost ¢astic 503,7 nms jejich85% zastoupe-

nim. Po 20 min. pfipravy obsahovala emulze uz 100% zastoupeni ¢astic o velikosti 117,3
nm.

Size Distribution by htensity
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Record 21: emulze 10/90, HLB=10,5, 3%, 1 min (18.2.2013) 1
Record 22: emulze 10/90, HLB=10,5, 3%, 5 min (18.2.2013) 1
— Record 23: emulze 10/90, HLB=10,5, 3%, 20 min (18.2.2013) 1

Obr. 5. Velikost castic béhem pripravy emulze olv = 10/90 s HLB =10,5 a 3 % emulgdtoru

Velikost ¢astic u jednotlivych emulzi se ménila také vlivem teploty, pii které byly emulze

skladovany, coz zobrazuje Obr. 6.

Size Distribution by Intensity
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Record 98: emulze 5/95, HLB 11 3% 4°C 1.den 1 Record 101: emulze 5/95, HLB 11 3% 25°C 1.den 1

Record 104: emulze 5/95, HLB 11 3% 37°C 1.den 1

Obr. 6. Vliv teploty na velikost c¢astic emulze o/v = 5/95 s HLB =11 a 3 % emulgatorii

1. den po pripravé
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Na Obr. 6 jsou znadzornény grafy velikosti ¢astic emulzi skladovanych jeden den pii teplo-

tach 4,25 a 37 °C. V Tab. 23 jsou uvedeny velikosti ¢astic v dané emulzi.

Tab. 23. Zastoupeni velikosti castic v emulzi o/lv =5/95 s HLB = 11 a
3 % emulgatorii skladované pri riznych teplotnich podminkach

1.den po priprave

teplota velikost ¢astic zastoupeni populaci
[°C] [nm] [%]

4 81,84 100

25 58,36 99

37 47,39 100

Mimo jiné ma na velikost ¢astic vliv také délka skladovani emulzi. U vétSiny emulzi doslo
Kk postupnému zvétSovani velikosti ¢astic (viz. Obr. 7), a to bez ohledu na teplotu sklado-

vani.

Size Distribution by htensity

Intensity (Percent)

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)

Record 436: emulze 5/95 HLB 11 5% 25°C 1den 1
Record 475: emulze 5/95, HLB 11 5%, 25°C, 4.den 1
— Record 540: emulze 5/95, HLB 11 5% 25°C 14 den 1
—— Record 559: emulze 5/95 HLB 11 5% 25°C 21.den 1

Obr. 7. Vliv doby skladovani na velikost castic emulze o/lv =5/95 s HLB = 11

a5 % emulgatorii

Na Obr. 7 jsou patrné velikosti ¢astic emulze o/v = 5/95 s HLB = 11 a 5 % emulgétora

skladované pti 25 °C od 1. dne do 21. dne po pfipravé. Velikost ¢astic s délkou skladovani
rostla (viz. Tab. 24).
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Tab. 24. Velikost castic emulze o/lv = 5/95 sHLB = 11

a 5 % emulgatori Vv pribéhu skladovani

doba skladovani

velikost ¢astic

zastoupeni populaci

[den] [nm] [%]
29,99 55,3

1. 1337 44,7
4. 165 100
14, 189,6 100
21. 218,2 100

8.2.1 Vliv pridavku methylcelulozy

Jak jiz bylo zminéno vyse, byl do emulzi pfidavan 1% vodny roztok methylcelulozy.
Tento roztok byl pfidavan za Gcelem zvySeni stability jednotlivych emulzi. Pfedpokladem
bylo, ze methylceluldza zvysi viskozitu vodné faze, a tudiz dojde ke zvySeni celkové stabi-
lity emulzi. Naopak jak je mozno vidét z Obr. 8 — 14kde jsou zndzornény grafy méfeni
velikosti ¢astic s pfidavkem roztoku methylcelulézy a bez jeho pfidavku, doslo u emulzi
s pfidavkem 1% roztoku methylcelulozy témét ve vSech ptipadech ke zvétSeni castic,

coz vedlo k jejich vyssi destabilizaci.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 64

Size Distribution by Intensity
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|- Record 334: emulze 10/90 HLB 9.5 5% 20min 1|

Obr. 8. Velikost castic zastoupenych v emulzi o/v =10/90 s HLB = 9,5a 5 %

emilgatorii, S pridavkem roztoku methylcelulozy ihned po priprave

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)

| Record 353: emulze 10/90 HLB 9,5 5% 20min 1]

Obr. 9. Velikost castic zasoupenych v emulzi o/v = 10/90 s HLB = 9,5 a 5 % emulgatorui,

bez pridavku roztoku methylcelulozy ihned po pripravé
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|——— Record 276: emulze 10/90, HLB 9,5 3%, 4°C 2.den 1|

Obr. 10. Velikost castic emulze olv = 10/90 s HLB = 9,5 a 3 % emulgatoru,s pridavkem

roztoku methylceluldzy uchovdavana 2. den pri 4 °C
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|——— Record 213: emulze 10/90, HLB 11,5, 3%, 4°C, 2.den 1]

Obr

. 11. Velikost castic emulze 10/90 ss HLB 9,5 a 3 % emulgatorii, bez pridavku

roztoku mehylcelulozy uchovavana 2. den pri 4 °C
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Size Distribution by Intensity
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|- Record 320: emulze 5/95, HLB 11 3% 37°C 21.den 1|
Obr. 12. Velikost ¢astic emulze ofv =5/95 s HLB = 11 a 3 % emulgdtorii, S
pridavkem roztoku methylcelulozy uchovavané 21. den pri 37 °C
Size Distribution by Intensity
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| Record 336: emulze 5/95, HLB 11 3% 37°C 21.den 1|

Obr. 13 Velikost castic emulze olv = 5/95 s HLB = 11 a 3 % emulgatoru, bez

pridavku roztoku mehylcelulozy uchovavané 21. den pri 37 °C

Vyjimku tvorily emulze o/v = 3/97, 15/85 s HLB = 10,5, emulze o/v = 15/85 s HLB = 11,
emulze o/v = 10/90 a 15/85 s HLB = 9,5, vsechny uvedené emulze obsahovaly 3 % emul-
gatoru. Dale emulze o/v =5/95 s HLB = 11 a emulze o/v = 15/85 s HLB = 10 s 5 % emul-
gatoru v systému. U téchto emulzi ke zvySovani velikosti ¢astic pfidavkem roztoku me-
thylcelul6zy nedoslo, coz dokazuje Obr. 12, zobrazujici graf velikosti ¢astic v emulzi o/v =
15/85 s HLB = 10,5 a 3 % emulgatoru s pfidanym roztokem methylcelulozy a Obr. 13,

zobrazujici graf stejné emulze, pouze bez ptidavku roztoku methylcelulézy.
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Size Distribution by Intensity
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[ Record 26 emulze 15/85, HLB=10,5, 3%, 20 min (18.2.2013) 1]

Obr. 14. Velikost castic emulze o/v = 15/85 s HLB = 10,5 a 3 % emulgdtorii,

s pridavkem roztoku methylcelulozy ihned po pripravé

Size Distribution by Intensity

Intensity ( Percert)
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Size (d.nm)

|7 Record 28: ermulze 15/85, HLB=10,5, 3%, 20 min (18.2.2013) 1|

Obr. 15. Velikost castic emulze o/v = 15/85 s HLB = 10,5 a 3 % emulgatorii, bez

pridavku roztoku methylcelulozy

Jak je z obrazkt patrné, emulze s pridanym roztokem methylcelulézy méla 100% zastou-
peni Castic o velikosti 193,6nm a emulze bez pfidané¢ho roztokumethylceluldzy meéla 94%

zastoupeni ¢astic o velikosti 350 nm.

8.3 Mikroskopie

U vsech ptipravovanych emulzi bylo po celou dobu méfeni provadéno také mikroskopické
pozorovani a byly pofizovany fotografické zdznamy. Jsou zde uvedeny fotografické za-

znamy, které nejvice charakterizuji pfipravované emulze.

Na Obr. 16 je fotograficky zaznam emulze o/v =3/97 s HLB = 10,5 a 3 % emulgatord.
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Jak je z obrazku patrné, emulze obsahuje jen jednu populaci ¢astic, coz dokazuje i méteni

piistrojem Zeta Nano ZS (Obr. 17).

Obr. 16. Mikroskopicky snimek emulze olv = 3/97
SHLB = 10,5a 3 % emulatorii

Size Distribution by Intensity

15 .................. R R I R

A0F o v e .................. ............... .................
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041 1 10 100 1000 10000
Size (d.nm)

|7 Record 549: emulze 3/97 HLB 10,5 3% 25°C 51 den 1|

Obr. 17. Velikost castic v emulzi o/v = 3/97 s HLB = 10,5 a 3 % emulatorii
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Velikost Castic emulzi byla méfena také pomoci programu Qick Photo Pro. Vysledky

pro méfené emulze jsou uvedeny v Tab. 25 — 27.

Tab. 25. Velikost castic emulze o/v = 3/97

SHLB = 10,5 a 3 % emulgatorii

pocet méteni velikost ¢astic
[nm]

1. 256

2. 327

3. 345

4. 481

5 313

O velikost 390

SD 77

Obr. 18. Mikroskopicky snimek emulze o/v = 5/95

SHLB =9,5 a 3 % emulatoru
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Tab.26 Velikost

castic

emulze

o/v=5/95s HLB = 9,5 a 3 % emulgatorii

pocet méteni velikost ¢astic
[nm]

1. 361

2. 309

3. 486

4, 309

5 382

O velikost 369

SD 52

Byly pozorovany také nestabilni a rozpadlé emulze, jak jiz bylo uvedeno vyse,

nejéastéj$im projevem rozpadu bylo krémovani(viz. Obr. 19).

Obr. 19. Krémovani emulze o/v = 15/85 HLB = 11,3

% emulgatorii
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Tab. 27 Velikost castic krémujici emulze

o/v =15/85 HLB = 11 a 3 % emulgatorii

pocet méteni

velikost ¢astic

[nm]
1. 2816
2. 3542
3. 2307
4. 2507
5 5033
O velikost 3241
SD 837

U vétSiny emulzi byl pozorovatelny také Browntiv pohyb, vyjimku tvofily emulze krému-

jici.
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ZAVER

Byly ptipraveny emulze typu olej ve vodé, kdy olejovou fazi tvoril vzdy n-undekan a vod-
nou fazi byla destlilovand voda. Emulze byly pfipraveny systémem dvou emulgatort
za pomoci homogenizacniho zatizeni Ultra-Turrax. Emulze byly homogenizovany 20 min.
pfi 13 400 ot./min. U pfipravovanych emulzi byl ménén pomér mezi olejovou a vodnou
fazi, hodnota HLB systému a celkovy obsah emulgétord v systému. Do vSech emulzi byl
pfidavan 1% roztok methylcelulézy a emulze byly nasledné skladovany pfti riznych teplot-
nich podminkéch. U vSech emulzi bylo v urcenych €asovych intervalech provadéno vizu-

alni pozorovani, méteni velikosti ¢astic a také mikroskopické pozorovani.

Bylo zjisténo, ze nejvice stabilnich emulzi bylo po 20. dni pozorovani pfi teploté 37 °C
a25°CsHLB =10a 10,5. Nejstabilnéjsi emulze byla o poméru o/v = 3/97 a HLB = 10,5
uchovéavani pfi teploté¢ 25 °C, ktera zlstala stabilni celych 60 dnt. Dale Ize za stabilni
oznacit emulzi o/v = 3/97 s HLB = 10 a obsahu emulgatoru 3 %, ktera byla stabilni pfi
vSech zkousenych teplotach 43 dni po pfipraveé. Pii srovnani stability emulzi s 3 a 5 %
emulgatoru, lze fici, Ze stabiln€j$i emulze obsahovaly 3 % emulgatori v systému. Dale
bylo zjiSténo, Ze stabilngjsi byly emulze o poméru o/v = 3/97 a 5/95, naopak u emulzi
o poméru o/v = 20/80, 25/75 a 30/70 doslo k rozpadu ihned po ptiprave, piip. se je nepoda-

filo ani pfipravit, a to bez ohledu na celkové HLB systému.

Dale byla u vSech emulzi méfena velikost ¢astic. Velikost ¢astic byla ovlivnéna nejen dél-
kou homogenizace, ale také délkou skladovani a teplotou, pii které byly emulze skladova-
ny. Velikost ¢astic ovlivitioval ve vétSing pfipadii také ptidavany 1% roztok methylcelulo-
zy, kdy vlivem jeho ptidavku doslo ke zvétSeni velikosti €astic, coz vedlo k destabilizaci
a rychlej$imu rozpadu emulzi. U vSech emulzi bylo provadéno také mikroskopické pozo-

rovani a byly potizovany fotografické zdznamy jednotlivych emulzi.

Bylo tedy zjisténo, Ze na velikost ¢astic ma vliv délka homogenizace, teplota,
pii které byly emulze skladovany a také doba, po kterou byly emulze skladovany.
Dale lze fici, Ze ptidavkem 1% roztoku methylceluldzy nedoslo ke zvyseni stability pfipra-
vovanych emulzi, naopak u vétSiny emulzi doslo ke zvétSeni Castic, a tim k rychlejsi desta-

bilizaci.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
HLB  hydrofilné-lipofilni rovnovaha

o/v olej ve vodé

v/o voda v oleji

PIT kriticka teplota fazové inverze

ds Stupen substituce

dp stupen polymerace

CMC karboxymethylceluloza

NMR nukledrni magnetickéa rezonance

HPMC hydroxypropylmethylceluloza
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