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Analyza velikosti a stability disperznich systému - [DS]

(Nina Novdkovad)
1. Uvod

Disperzni systémy, jako jsou emulze, hraji klicovou roli v mnoha oblastech primyslu i
vyzkumu. Jejich stabilita a velikost ¢astic zasadné ovliviuji vzhled, funkénost, ucinnost a
trvanlivost kone¢ného produktu. Nestabilita emulzi mize vést k nezddoucim separacnim
jevim, jako je sedimentace, krémovani nebo koalescence, které snizuji kvalitu vyrobku.
Porovnani slozeni odliSnych emulzi a sledovani jejich chovani za riznych podminek umoziuje
lépe pochopit vliv jednotlivych komponent a faktor( prostfedi na fyzikdlni stabilitu téchto
systému. Prakticka znalost pfipravy a hodnoceni disperznich systém( je dilezitd pro jejich
spravné navrhovani a pouZiti v technologické praxi.

2. Teorie

Disperzni systémy jsou tvoreny nejméné dvéma fazemi, z nichz jedna je rozptylena v
druhé. Podle skupenstvi dispergované (rozptylené) a kontinualni faze je lze rozdélit na
suspenze (pevna latka v kapaliné), emulze (kapalina v kapaling), pény (plyn v kapaliné) nebo
aerosoly (pevné nebo kapalné ¢astice v plynu).

Emulze jsou systémy sloZzené ze dvou vzajemné nemisitelnych kapalin, z nichZ jedna je
rozptylena v druhé ve formé malych kapek. V praxi se nejcastéji setkdvame s emulzemi typu
olej ve vodé (O/V) nebo voda v oleji (V/0), pficemz typ emulze zavisi na objemovém poméru
fazi, prfitomnosti emulgacnich Cinidel a zpUsobu ptipravy [1]. Jejich fyzikalni stabilita je casové
omezend a ovliviiuje ji fada faktord, jako je velikost a rozloZeni kapek dispergované faze,
viskozita, podil hustoty mezi fazemi, mezifazové napéti a interakce mezi ¢asticemi. Emulze
maji tendenci k postupné destabilizaci, mezi hlavni mechanismy patfi sedimentace —usazovani
téZsich ¢astic vlivem gravitacni sily, krémovani — pohyb vétsich kapek vzh(ru k hladiné vlivem
tvorby koncentracniho gradientu, flokulace — shlukovani ¢astic bez slouceni, koalescence —
splyvani disperznich castic do spojité faze a fazova separace — Uplny rozpad emulze na
oddélené souvislé faze. Destabilizacni procesy v praxi probihaji sou¢asné a vzajemné se
ovliviuji.

Dalsim z klicovych parametrd ovliviujici stabilitu disperznich systéma je velikost
dispergovanych ¢astic. Cim mensi a rovnomérnéji rozprostfené kapky jsou, tim stabilngjsi byva
emulze. Malé kapky snizuji tendenci sedimentovat nebo krémovat z diivodu vyssiho plisobeni
vztlakové sily, zaroven tyto kapky diky jejich vyssimu specifickému povrchu |épe interaguji s
emulgacnimi Cinidly. Stabilni emulze se vyznacuji Uzkou distribuci kapek a jejich nizkou stredni
velikosti.

Ke snizeni mezifazového napéti mezi olejovou a vodnou fazi, a tim i zvySeni stability
emulze, slouzi emulgacni cinidla. Diky jejich amfifilni povaze, tj. hydrofobniho fetézce a
hydrofilni skupiny typické pro povrchové aktivni latky, se mohou usazovat na rozhrani mezi
nemisitelnymi kapalinami. Tim dochazi ke zminovanému sniZzeni mezifazového napéti, které
by jinak branilo tvorbé dispergovanych kapek. Pfi emulgaci se molekuly povrchové aktivni
latky adsorbuji na povrchu nové vzniklych kapek a vytvofi kolem nich ochrannou vrstvu a brani
jejich opétovnému spojovani. Stabilita této vrstvy zavisi na typu emulgacniho ¢inidla, jeho
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koncentraci a vnéjSich podminkach prostredi. Stabiliza¢ni ucinnost je Casto popisovana tzv.
HLB ¢islem (Hydrophilic-Lipophilic Balance), které uddva rovnovahu mezi hydrofilni a lipofilni
Casti molekuly.

Kromé vybéru vhodného emulgacniho Cinidla ovliviiuje stabilitu emulze fada dalSich
vnéjsich i vnitfnich parametrd. Zména hodnoty pH muZe vyznamné ovlivnit ionizaci
emulgaéniho ¢inidla, jeho rozpustnost a interakce na rozhrani mezi kontinudlni a
dispergovanou fazi. U nékterych C¢inidel mlze dojit také k jejich rozkladu. Zmény pH mohou
ovlivnit i naboj dispergovanych kapek, a tim i odpudivé sily mezi kapkami, které maji vliv na
flokulaci a koalescenci. DalSim parametrem je teplota, ktera ovliviiuje viskozitu systému,
mezifazové napéti a dynamiku adsorpce emulgaéniho Cinidla. Pfi vysoké teploté muze dojit k
denaturaci ptirodnich emulgator(i a tim i k destabilizaci puvodné stabilnich struktur. Vyssi
teplota rovnéz snizuje viskozitu kapalin, coz mliZze urychlit separacni procesy (tj. sedimentaci
nebo krémovani). V nékterych pripadech viak kratkodobé zahrati a nasledné ochlazeni mize
vést k do¢asnému zpevnéni mezifazové vrstvy a tim i zlepSeni stability. Dale hraje roli rozdil
hustot mezi fazemi — ¢im je tento rozdil vyssi, tim je vétsi tendence ke gravitacnimu oddéleni
fazi. Také koncentrace dispergované faze ovliviiuje stabilitu — pri vyssi koncentraci mize dojit
ke ztizeni pohybu kapek. V neposledni radé je dllezita i viskozita kontinudlni faze. Vyssi
viskozita snizuje rychlost sedimentace i koalescence [2].

Pro charakterizaci fyzikalni stability disperznich systémU se vyuziva fada metod. Mezi
tradi¢ni metody patfi vizualni pozorovani separace fazi v case nebo mikroskopické sledovani
velikosti dispergovanych kapek. Moderni pristupy vsak vyuZivaji pfimé optické nebo
centrifugacni metody, které umoznuji rychlé a kvantitativni vyhodnoceni destabilizacnich
procesl. Méfeni zmén prenosu svétla (transmitance) v zavislosti na Case a vySce ve vzorku
umoziuje sledovat vznikajici gradienty v systému, tedy jak se méni koncentrace dispergované
faze v jednotlivych vrstvach kyvety. Z téchto Udajl lze ziskat informace o rychlosti separace
fazi, mire destabilizace i distribuci velikosti ¢astic. Hodnoceni téchto parametrd umoznuje
nejen porovnani rtznych emulznich formulaci, ale i optimalizaci sloZeni pro dosazeni
pozadované funkcnosti a dlouhodobé stability. Vysledky méreni lze zpracovavat pomoci
softwarovych nastrojl, které usnadnuji kvantitativni analyzu a interpretaci dat.

3. Cil prace

1. Seznamte se s principy tvorby a stabilizace emulzi typu olej ve vodé (O/V) a zérover s faktory
ovliviujici jejich fyzikalni stabilitu.

2.Pfipravte modelové emulze s vyuzitim rdznych emulgacnich Cinidel a za odliSnych podminek.
3. Porovnejte stabilitu jednotlivych emulzi.

4. Vyhodnotte vliv sloZeni a fyzikdlné chemickych podminek na stabilitu emulze a chovani
dispergované faze v Case, interpretujte vysledky.

4. Popis zarizeni

Pro hodnoceni stability emulzi se v této Uloze vyuziva zafizeni LUMiSizer — odstredivé-
opticky analyzator, ktery umoznuje urychlené sledovani separacnich procesli a zaroven
poskytuje informace o velikosti ¢astic a distribuci fazi ve vzorku. LUMiSizer ma kompaktni
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stolni konstrukci s hornim vikem, pod kterym se nachdzi centrifugacni rotor pro uloZeni vzorki
v méficich kyvetach. Hlavni ovladaci prvky pfistroje a vnitini usporadani jsou (Obr. 1):

1. nouzové zastaveni pfistroje 7. viko rotoru

2. displej 8. kryt detektoru

3. zvoleni médu 9. viko pfistroje

4. zvoleni jednotky C. zasobnik na kondenzovanou vodu
5. otevreni vika E. nouzové uvolnéni vika

6. pohotovostni rezim pfistroje

| N

Obr. 1: Ovladaci prvky pfistroje LUMiSizer [3]

Po uzavreni pfistroje a spusténi méreni dochazi k rotaci vzork( vysokou rychlosti (az
4000 tisice otacek za minutu), ¢imz se nékolikanasobné zvysi plsobici gravitacni sila. Vlivem
této sily dochazi ve vzorku k urychlenym separa¢nim proceslim — napfr. sedimentaci tézsich
Castic nebo krémovani lehcich kapek. Timto zplsobem je moziné béhem nékolika desitek
minut simulovat procesy, které by jinak za béznych podminek probihaly nékolik hodin nebo
dni. Zmény, ke kterym dochadzi ve vzorku, jsou soucasné sledovany optickym systémem. Méfici
paprsek o vinové délce 870 nm (blizké infracervené zareni) prochazi vzorkem ve sméru od
okraje rotoru ke stfedu. Intenzita prochazejiciho svétla je snimana detektory s vysokym
prostorovym rozliSenim a zaznamenavana v Case. Cely princip méreni je zndazornén na Obr. 2.

Pomoci takto ziskanych dat je mozné sledovat ¢asovy vyvoj transmisniho profilu ve
vzorku, tedy jak se méni propustnost svétla v jednotlivych vySkach v €ase. Z téchto udaja Ize
vyhodnotit rychlost vycefeni vzorku, pohyb fazového rozhrani, rychlost sedimentace nebo
krémovani a stupeni destabilizace systému. Vyhodnoceni probihd v softwaru SEPView, kde lze
data graficky znazornit, provadét regresni analyzy a porovnat jednotlivé vzorky.
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Obr. 2: Princip méreni pristroje LUMiSizer [3]

5. Postup prace

A) Priprava vzorkt

Ptipravte emulze typu olej ve vodé (O/V) lisici se jejich sloZzenim dle zadani v Tab 1. K emulgaci
pouZijte magnetické michadlo a michejte po dobu alesporn 5 minut. Nasledné pomoci pipety
s nafiznutou Spi¢kou preneste 2,5 ml pfipravené emulze do méficich kyvet tak, aby nevznikly
vzduchové bubliny ani péna. Uzavrete kyvetu pfislusSnym vikem a ujistéte se, Ze viko tésni a
vzorek nevytéka.

Potiebné nadobi:

Odmeérny vdlec

Kddinky

Magnetickd michadla

Pipeta

Nafiznuté spicky

Meéfici kyvety typu 110-134xx

Potfebné chemikalie:

Olejnd faze (klasicky stolni olej)
Surfaktant (Polysorbdt 80, Polysorbdt 20)
Voda
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Tab. 1: SloZeni vzork( pro méreni

OBSAH P P TYP OBSAH
VZOREK €. OLEJNE FAZE OLEJ:an;)FAZE VOD:\‘n:)FAZE SURFAKTANTU | SURFAKTANTU

(% v/v) (% v/v)

1 0 0 10 - 0

2 50 5 5 - 0

3 50 5 5 Polysorbat 80 5

4 50 5 5 Polysorbat 20 5

5 20 2 8 Polysorbat 80 5

6 20 2 8 Polysorbat 20 5

7 20 2 8 Polysorbat 80 1

8 20 2 8 Polysorbat 20 1

B) Pfiprava k méreni

1. Spustte pocitac a pfistroj LUMiSizer hlavnim spinacem na zadni strané pfistroje.
2. Spustte software SEPView na ploSe pocitace a prihlaste se dle instrukci asistenta.
3. Naplrite pfislusné kyvety.

C) Vlastni méreni

1. Zadejte nové méreni tlacitkem New SOP (Standard Operating Procedure) a vyberte pfistroj
pro méreni. Vytvorte slozku, do které se budou ukladat Vase méreni.

2. Zobrazi se Vam okno se zvolenim nastaveni. Ujistéte se, Ze mate oznacCené veskeré vzorky
pfed méfenim a typ kyvety, ve které mate dané vzorky emulzi. Nasledné opét specifikujte
méfrici zafizeni.

3. Zakliknéte No. Of Samples a zvolte pocet vzorkl. Software automaticky zvoli pozice, do
kterych budete pozdéji vkladat kyvety do rotorového drzaku. Ke kazdému vzorku zvolte
prislusny typ kyvety.

4. Zvolte teplotu, vinovou délku pro méreni, pocet profili, a intervaly mezi nimi, rychlost
otacek za minutu a svételny faktor. Vase nastaveni ulozte a pojmenuijte.

5. Zobrazi se souhrn Vaseho nastaveni. Zkontrolujte nastavené parametry a pokracujte
pomoci tlacitka Safe and Execute, pfipadné zakliknéte slozku s Vasim mérenim v levé listé okna
softwaru a rozkliknéte dany soubor pravym tlacitkem mysi. Zvolte Execute SOP.

6. Potvrdte, Ze rotor je utésnény a viko pfristroje zaviené. Vyckejte, dokud se v okné nezobrazi
teplotni kiivka (pfipadné zakliknéte manualné tlacitkem Show temperature curve). Probéhne
ustaleni teploty a normalizace, tj. pfevedeni intenzity svétla na bezrozmérné hodnoty.

7. Dle instrukci otevrete horni viko pfistroje a vlozte kyvety do rotorového drzaku na oznacené
pozice symetricky v parech naproti sobé kvlli spravnému vyvazeni. Ujistéte se, Ze emulze
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v kyvetdch jsou stdle homogenni a nedoslo k oddéleni fazi. V pripadé, Ze je lichy pocet vzorkd,
doplrite prazdnou kyvetu s 2 ml vody. Nasledné uzavrete viko pfistroje.

8. Tlacditkem Next spustte méreni. Zobrazi se Vam profily méreni pro Transmission in %
(zndzornéni zmény propustnosti svétla v rznych vyskach vzorku), Instability Index (vyjadieni
celkové destabilizace vzorku — 0 = stabilni, 1 = nestabilni) a Instability Index vs. Time (vyjadfeni
rychlosti destabilizacnich procest v Case, tj. ¢im prudsi narQst, tim rychlejsi separace fazi).

9. Po dokonceni méreni potvrdte tlacitkem Close a vyjméte vzorky.
6. Zpracovani vysledkl

1. Ve sloZce Vaseho méreni se zobrazi novy soubor s namérenymi daty. Pravym tlacitkem mysi
zvolte New Analysis a vyberte analyzu (LUMView, Stability Analysis, Integration, Front
Tracking, Particle Characterisation nebo Advanced Analysis).

2. Pomoci tlacitek Export a Copy to Clipboard mUzete uloZit analyzu, vytvofrit obrazek reportu,
exportovat data v prislusnych formatech ¢i zkopirovat data pro nasledujici analyzu napt. v
Excelu, Matlabu apod.

3. Pro kazdy ze vzork( provedte kvantitativni analyzu. Porovnejte konecny Instability Index
mezi emulzemi a tvar transmisniho profilu. Pomoci grafa Instability Index vs Time urcete, ktery
vzorek se destabilizoval nejrychleji.

4. Pro vzorky provedte doplrikovou analyzu Particle Characterisation a vyhodnotte stredni
velikost kapek a jejich objemovou distribuci.

5. Diskutujte vysledky.

7. Bezpecnostni pokyny

Pfed méfenim je nutné rotor centrifugy spravné vyvazit — kyvety musi byt rozlozeny
symetricky. Béhem rotace centrifugy se viko nesmi otevirat. Kyvety je tfeba pfed mérenim
zkontrolovat, aby neobsahovaly vzduchové bubliny a byly spravné utésnéné. V pripadé rozliti
oleje nebo emulze je nutné pracovni plochu okamzité otfit.

8. Kontrolni otazky

Jaké faktory mohou ovlivnit fyzikalni stabilitu emulze a jak se to projevi pfi méreni?

Jaky vliv ma vybér emulgacniho Cinidla na vlastnosti a chovani emulze?

Proc je dulezité pred mérenim odstranit vzduchové bubliny ze vzorku?

Jakym zplsobem lze z ¢asové zmény prenosu svétla posuzovat destabilizacni procesy
v emulzi?

5. Jakymi parametry se kvantitativné hodnoti rychlost separace fazi v disperznim systému?

PwwnNpeE



Laborator pfipravy nano a mikromaterialti

Literatura

[1] Tian, Y., Zhou, J., He, C., He, L., Li, X., & Sui, H. (2022). The formation, stabilization and
separation of oil-water emulsions: a review. Processes, 10(4), 738.

[2] Nour, A. H. (2018). Emulsion types, stability mechanisms and rheology: A
review. International Journal of Innovative Research and Scientific Studies (IJIRSS), 1(1).

[3] LUM GmbH. (2021). LUMIiSizer®: Analytical photocentrifuge—Operating manual (Version
4.0.1)



