CWICZENIE 2 - OTRZYMYWANIE EMULSJI TYPU O/W I W/O
7. ZASTOSOWANIEM EMULGATOROW O ROZNYCH
WARTOSCIACH HLB.

BADANIE WELASCIWOSCI EMULSJI

CEL CWICZENIA
e (Celem ¢wiczenia jest uzyskanie emulsji typu O/W 1 W/O z uzyciem emulgatorow

roznigcych si¢ wartosciami HLB oraz zbadanie wlasciwosci otrzymanych emulsji.

ZAGADNIENIA
e Budowa, rodzaje i wlasciwosci emulsji.
e Otrzymywanie emulsji (reguta Bancrofta).
e Sposoby okreslania typu emulsji.
e Budowa, wlasciwosci 1 rodzaje emulgatorow.
e Rownowaga hydrofilowo - lipofilowa (HLB).
e Stabilno$¢ emuls;ji.
e Lamanie emuls;ji.
e Procesy powodujace destabilizacje emulsji.

e Zastosowania emulsji.

CZESC TEORETYCZNA

Emulsja to uktad koloidalny, w skiad ktérego wchodza dwie niemieszajace si¢ ciecze
o przeciwnym charakterze chemicznym, czyli ciecz polarna oraz ciecz niepolarna. Ciecze
niepolarne okresla si¢ na ogoét mianem oleju, a ciecze polarne wody. Jedna z cieczy
tworzacych emulsje stanowi fazg rozproszona wystepujaca w postaci matych kropelek (zakres
$rednic od 1077 do 10 ~ m) zdyspergowanych w drugiej cieczy stanowiacej faze ciagla. Ze
wzgledu na duzy stopien rozdrobnienia fazy rozproszonej emulsja pozornie wyglada na uktad
jednorodny (homogeniczny), ale jej niejednorodng (heterogeniczng) struktur¢ mozna
zaobserwowa¢ pod mikroskopem. Emulsje s3 ukladami niestabilnymi, ktére po ich
utworzeniu z uzyciem sity mechanicznej (mieszanie), szybko si¢ rozwarstwiaja. Dlatego, aby
emulsja byla trwata (lub przynajmniej trwalsza) konieczny jest dodatek substancji

stabilizujacej, tak zwanego emulgatora np. sufraktantu. Emulsje sg czesto spotykanymi



uktadami koloidalnym. Sg to np. mleko, masto, majonez, §mietana, lody, lateks, asfalt, a takze

wigkszo$¢ mascei 1 kremow.

Rodzaje emulsji
Emulsje mozna podzieli¢ korzystajac z roznych kryteriow. Podzial emulsji ze wzgledu na
rodzaj fazy rozproszonej pozwala wyr6zni¢ trzy typy emuls;ji:

e QOlej w wodzie (O/W): olej dysperguje si¢ w wodzie,

e  Woda w oleju (W/O): kropelki wody rozproszone w oleju,

e Emulsje wielokrotne typu woda/olej/woda (W/O/W) 1 typu olej/woda/olej

(O/W/0).

Drugim kryterium, stuzagcym do wskazania typéw emulsji jest rozmiar kropelek fazy
rozproszonej. W oparciu o to kryterium mozna wyréznic¢

e makroemulsje o §rednicy kropelek w zakresie 200 nm — (500 nm) 1000 nm,

e mikroemulsje o $rednicy kropelek w zakresie 10 nm - (60 nm) 200 nm.

®
o
7=y
o
s
oo

o=
o e
0.:'4..3-..

=e
0.-.?‘.'.\:.0

Rys. 1. Rodzaje emulsji: A — emulsja woda w oleju (W/O), B — emulsja olej w wodzie O/W, C — emulsja
wielokrotna W/O/W oraz D — emulsja wielokrotna O/W/O.

Otrzymywanie emulsji

Najprostszym sposobem otrzymywania emulsji mechaniczne wstrzgsanie obu cieczy,
w odpowiednich wstrzasarkach lub mieszanie przy uzyciu szybko obracajacych si¢ mieszadet.
Zastosowana praca mechaniczna powoduje wzrost energii powierzchniowej uktadu ze
wzgledu na zwigkszenie si¢ powierzchni miedzyfazowej kropelka oleju/woda. Wzrost tej
energii jest tym wiekszy, im wyzszy jest stopien dyspersji. Dlatego tez emulsje sg tym mniej
trwale, im wigcej energii wprowadzone zostanie do uktadu. Kiedy mieszanina oleju 1 wody
jest energicznie wstrzasana lub poddawana dzialaniu ultradzwickow w obecnos$ci emulgatora,

tworza si¢ jednoczesnie kropelki oleju w wodzie 1 kropelki wody w oleju. Oba te rodzaje



kropelek maja silna tendencje do koalescencji”. Ich zderzanie jest mozliwe dzieki
wystepowaniu ruchdw Browna. Prawdopodobienstwo zderzen pomigdzy kropelkami maleje
przy zwigkszaniu lepkosci 1 obnizaniu temperatury uktadu. Podobny efekt uzyskuje si¢ dzigki
elektrostatycznemu odpychaniu si¢ kropel w wyniku adsorpcji substancji polarnych lub
jonéw. Do przemystowego otrzymywania emulsji najczesciej stosuje si¢ tez urzadzenia
dyspergujace, ktore rozbijaja duze krople na mniejsze. Nowoczesng metoda przemystows jest
otrzymywanie emulsji przy pomocy ultradzwigkow. Niemieszajace si¢ ze sobg ciecze
umieszcza si¢ w polu ultradzwigkowym o oscylacji kilkuset tysiecy drgan na sekunde. Rodzaj
powstajacej emulsji zalezg kilku czynnikéw. Do najwazniejszych z nich naleza:
e charakter chemiczny i stezenie emulgatora (Reguta Bancrofta),
e wzgledna szybkos¢ koalescencji dwoch rodzajow kropel,
e stosunek ilosci oleju do ilosci wody uzytych do otrzymania emulsji, w przypadku
duzej przewagi jednej z faz otrzymuje si¢ emulsje, w ktorej faza wystepujaca
w nadmiarze jest osrodkiem rozpraszajacym,
e temperatura,
e obecno$¢ innych substancji w uktadzie,
e w przypadku uzycia emulgatorow statych (np. tworzenie emulsji Pickering) warunki

zwilzania.

Regula Bancrofta — dotyczy rodzaju tworzacej si¢ emulsji. Wedtug Bancrofta faze ciagla
stanowi ta faza, w ktorej emulgator rozpuszcza si¢ lepiej. W zwigzku z tym hydrofilowy
emulgator bedzie sprzyjat wytworzeniu emulsji typu O/W, a emulgator hydrofobowy emuls;i
typu W/O. Wynika to stad, ze emulgator tworzy na granicy faz swoistg warstewke (btong)
o réznych wartosciach napigcia miedzyfazowego wzgledem fazy wodnej i olejowe;j.
Powierzchnie btony sa w réznym stopniu zwilzane przez wodg¢ i olej. Na skutek réznicy
napi¢¢ blona ulega wygieciu, stajagc si¢ wklesta od strony cieczy gorzej zwilzajacej jej
powierzchnie. Ciecz ta stanowi¢ bedzie zatem fazg rozproszong.

W celu ulatwienia przewidywania typu emulsji Griffin stworzyl tak zwanag skale HLB
wykorzystujac zaproponowany przez Claytona parametr HLB, nazywany réwnowaga

hydrofilowo-lipofilowg. Parametr ten przedstawia stosunek rownoczesnej rozpuszczalnosci

* koalescencja — to proces polegajacy na stopniowym laczeniu si¢ ze soba czastek fazy rozproszonej (np. kropli
cieczy), co zmniejsza stopien dyspersji uktadu. Doprowadza to do rozbicia emulsji na odrebne fazy. Proces
koalescencji zachodzacy w chmurach prowadzi do powstawania kropli deszczu.



emulgatora w fazie wodnej 1 olejowej 1 okresla skuteczno$¢ danego emulgatora
w wytwarzaniu okre§lonego rodzaju emulsji. Znajomos$¢ wartos¢ HLB dla danej substancji
informuje o tym w jakim stopniu dany emulgator jest hydrofilowy czy lipofilowy. HLB
przyjmuje warto$¢ 0 dla substancji catkowicie hydrofobowej (lipofilowej), a 20 dla substancji
catkowicie hydrofilowej (lipofobowej). Wartosci HLB przypisywane sg najczgscie]
surfaktantom niejonowym na podstawie wynikow przeprowadzonych badan. Wielko$¢ ta ma
charakter addytywny, tzn. dla mieszaniny zwigzkéw powierzchniowo czynnych jest sumg

odpowiednich wartosci jej sktadnikéw pomnozonych przez ich zawarto$¢ procentowa.
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Rys. 2. Skala HLB z zaznaczeniem potencjalnych zastosowan substancji w zaleznosci od wartosci rownowagi

solubilizatory

hydrofilowo-lipofilowe;.

Dwiema najwazniejszymi metodami okreslania wartosci liczby HLB sa metoda Griffin’a (dla
surfaktantow niejonowych i metoda Davies’a uwzgledniajaca wptyw silniejszych i stabszych
grup hydrofilowych na warto§¢ HLB.

Nalezy podkresli¢, ze wickszo$§¢ emulgatorow zawiera zaréwno grupe hydrofilows
(np. karboksylowa, wodorotlenkowa, estrowa, sulfonowg lub nitrowg) jak 1 hydrofobowa
(rodniki alkilowe, grupa fenylowa, naftylowa). Migdzy tymi grupami istnieje pewna
rownowaga jednak z niewielka przewaga jednej z tych czesci determinujgcej rodzaj

emulgatora.

Sposoby rozpoznawania typu emulsji
Chcac okresli¢ typ wytworzonej emulsji mozna postuzy¢ si¢ nastepujgcymi sposobami:
e Doda¢ pewng ilos¢ jednej z cieczy tworzacych emulsje 1 obserwowac jej
rozpuszczalnos¢. Jesli dodawang ciecza jest woda 1 latwo rozpuszcza si¢ ona

w emulsji to badana emulsja jest typu O/W.



Stosujac odpowiedni barwnik, ktéry rozpuszcza si¢ tylko w jednej cieczy (albo
w oleju (Sudan III i Sudan IV) albo w wodzie (czerwien metylowa)). Barwnik, ktory
jest rozpuszczalny w oleju, ale nie jest rozpuszczalny w wodzie rozpuscil sig
réwnomiernie tylko w emulsji typu W/O. Jesli emulsja jest typu O/W barwnik nie
miesza si¢ z emulsjg 1 pozostaje ona bezbarwna.

e Mierzac przewodnictwo elektryczne, ktore bedzie znacznie wigksze w przypadku
emulsji O/W. Wynika to z przewodno$ci wody oraz obecno$ci jonow np. Na®
pochodzacych z dysocjacji emulgatora, np. oleinianu sodu.

e Znajac liczb¢ HLB uzytego emulgatora mozna okresli¢ typ emulsji.

e Mierzac wspotczynnik zatamania §wiatta badanej emulsji. Wspotczynnik ten ma inng

warto$¢ dla wody, a inng dla oleju. W zwiazku z tym, ta substancja, ktorej wartos$¢

wspolczynnika zalamania §wiatla jest blizsza wspotczynnikowi zalamania $wiatta

emulsji stanowi faze ciagla.

Emulgatory
Jak juz wspomniano emulsje sg uktadami niestabilnymi, ktore szybko si¢ rozwarstwiajg.
Dlatego w celu zapewnienia lepszej stabilno$ci emulsji konieczny jest dodatek emulgatora.
Emulgatory muszg charakteryzowa¢ si¢ dobra aktywno$cig powierzchniowa oraz zdolno$cig
do wytworzenia filmu mi¢dzyfazowego. Dodatkowo szybkosci ich dyfuzji przez granice faz
musi  by¢ poréwnywalna do czasu tworzenia emulsji. Najczesciej uzywanymi
emulgatorami sa:
e Zwigzki powierzchniowo czynne:
— anionowo czynne (np. stearynian sodu, laurynian potasu, dodecylosiarczan
sodowy),
— kationowo czynne (np. czwartorzgdowe sole amoniowe),
— amfoteryczne (np. kazeina i Zelatyna),
— niejonowe (np. alkohole tluszczowe i steroidowe, estry wyzszych kwasow
thuszczowych, estry glikoli).
e Zwiazki wielkoczasteczkowe tzw. emulgatory polimerowe (tragakanta, guma arabska,
pektyny, alginiany, pochodne metylocelulozy), ktore zapewniajg stabilizacje steryczng
lub elektrosteryczng (polimery jonowe) emulsji. Hydrofilowe zole zwigzkow

wielkoczasteczkowych np. zelatyna tworza emulsje typu O/W, a zole zwiazkow



wielkoczasteczkowych rozpuszczalnych w rozpuszczalnikach organicznych emulsje
typu W/O.

e Drobno rozdrobnione, nierozpuszczalne substancje state o wlasciwosciach
amfifilowych (krzemionka, weglan wapnia, bentonit, tlenek glinu, sadza), uzywane
np. do stabilizowania emulsji Pickering, zapewniajace stabilizacj¢ w wyniku
oddziatywan hydrofobowych. Substancje stale, tatwo zwilzalne (np. CaCO3) lokujace
si¢ na powierzchni kropelek i nie dopuszczajace do ich zetknigcia stabilizuja emulsje
typu W/O, za$ substancje hydrofobowe, trudno zwilzalne (np. sadza) stabilizuja
emulsje typu O/W.
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Rys. 3. Rodzaje emulgatoréw uzywanych do wytworzenia stabilnych emulsji.

Mechanizm dziatania emulgatora z fizykochemicznego punktu widzenia mozna tatwo
wyjasni¢ na przyktadzie emulsji typu O/W. Gdy do uktadu emulsyjnego dodana zostanie
niewielka ilo$¢ emulgatora np. palmitynianu sodowego, jego czasteczki zaadsorbujg si¢ na
powierzchni kropelek oleju, w taki sposob, ze cze$¢ polarna zorientuje si¢ w stron¢ wody, za$
tancuch weglowodorowy pozostaje w fazie olejowej, utrudniajac taczenie si¢ kropel oleju.
Wten sposob na granicy miedzyfazowej dwoch niemieszajacych si¢ cieczy powstaje
monomolekularna  warstwa  stabilizujgca. Ponadto, dziecki ujemnemu tadunkowi
elektrycznemu, jaki uzyskuje kropla emulsji wskutek dysocjacji grup -COONa 1 wzajemnemu
odpychaniu si¢ natadowanych (ujemnie) kropelek emulsja jest dodatkowo stabilizowana.
Poniewaz emulgatory sa substancjami powierzchniowo czynnymi, ktére obnizaja napigcie

powierzchniowe (mig¢dzyfazowe), to zmniejszenie napi¢cia miedzyfazowego na granicy faz



pomiedzy cieczami budujgcymi emulsje¢ powoduje zmniejszenie pracy potrzebnej do jej

wytworzenia.

Stabilno$¢ emulsji

Emulsje mozna uzna¢ za uklady, ktore sg stabilne kinetycznie lecz niestabilne
termodynamicznie. Trwalo$¢ kinetyczna emulsji oznacza stabilno$¢ jej wlasciwosci
w okreslonym czasie. Natomiast trwalo$¢ termodynamiczna okre$la stan, w ktérym stabilnos¢
wlasciwosci fizycznych jest niezmieniona w czasie 1 posiada minimalng energi¢ swobodna.
Biorac pod uwage fakt, ze emulsja nie znajduje si¢ w stanie o najmniejszej mozliwej energii
swobodnej uktad ten nie moze by¢ traktowany jako stabilny termodynamicznie. Miarg
stabilnos$ci kinetycznej emulsji jest szybkos¢ koalescencji. Na proces koalescencji wpltywaja
nastepujace czynniki:

e Charakter filmu mie¢dzyfazowego stworzonego przez surfaktant
Trwato$¢ mechaniczna filméw surfaktantow jest determinowana przez silne
oddziatywania miedzyczasteczkowe 1 wysoka elastyczno$¢. Na ogo6t mieszany
srodkow  powierzchniowo czynnych sa korzystniejsze niz jeden $rodek
powierzchniowo czynny.

e Lepkosé fazy ciaglej
Wyzsza lepkos$¢ fazy ciaglej zmniejsza wspotczynnik dyfuzji, a to powoduje
zmniejszenie czegstosci kolizji 1 zapobiega koalescencji. Lepkos$¢ uktadu emulsyjnego
mozna zwickszy¢ przez dodanie naturalnych lub syntetycznych $rodkow
zageszczajacych. Ponadto, lepko$¢ uktadu ro$nie wraz ze wzrostem ilosci kropelek,
dlatego emulsje bardziej stezone sg zwykle stabilniejsze.

e Rozklad wielkoS$ci kropelek
Emulsje z do$¢ jednorodnym rozktadem wielkosci kropelek sg bardziej stabilne niz
takie, w ktorych srednia wielko$ci kropelek jest taka sama, ale rozktad ich wielkosci
jest znacznie szerszy.

e Stosunek objetosci faz
Gdy wzrasta objetos¢ fazy rozproszonej stabilnos¢ emulsji maleje.

e Temperatura
Temperatura wptywa na napigcie migdzyfazowe, rozpuszczalno$¢ surfaktantu, ruchy
Browna i lepko$¢ uktadu. Wzrost temperatury powoduje zazwyczaj spadek stabilno$ci

emulsji. Optymalna temperatura przechowywania emulsji wynosi 4 — 20°C. Powyzej



20°C nastepuje szybsze rozwarstwienie emulsji na skutek zmniejszenia lepkosci
cieczy 1 szybszego opadania rozproszonych kropelek. Ponizej 0°C w emulsji typu
O/W nastepuje zamarzanie fazy rozpraszajacej, co niszczy emulsje.

e Wystepowanie elektrycznej bariery pomiedzy fazami
(czynnik istotny gtéwnie w emulsjach typu O/W).
W przypadku niejonowych emulgatoréw, tadunek moze powsta¢ w wyniku dwoch
procesow: adsorpcji jondow z fazy wodnej oraz poprzez kontakt miedzyfazowy (faza z

wyzsza stalg dielektryczng jest natadowana dodatnio).

Rozbijanie (lamania) emulsji
Proces nieodwracalnego rozwarstwienia si¢ faz emulsji jest nazywany tamaniem emuls;ji.
Istnieja dwie ogolne metody rozbijania emulsji. Pierwsza z nich polega na unieczynnieniu
/zniszczeniu emulgatora, natomiast druga na wywolaniu przerwania mi¢dzyfazowego filmu
emulgujacego. Zniszczenie emulgatora odbywa si¢ poprzez dodanie do emulsji substancji
chemicznej, ktora reaguje z emulgatorem, a produktami tej reakcji sg substancje nie majace
dziatania emulgujacego np. rozbijanie emulsji stabilizowanej oleinianem sodu przez dodanie
odpowiedniej ilosci kwasu. Kwas reaguje z oleinianem sodu tworzac kwas oleinowy
nieposiadajacy wilasciwosci emulgujacych. Jesli chodzi o metode druga, czyli przerwanie
miedzyfazowego filmu emulgujacego to zjawisko to moze zachodzi¢ w wyniku nastepujacych
procesow:
e Dodatku do emulsji emulgatora, ktory ma zdolno$¢ tworzenia emulsji przeciwnego
typu,
e Dodatku do emulsji nadmiaru fazy rozproszone;j,
e Dodatku do emulsji nadmiaru soli metali jednowartosciowych, ktore odwadniajg film
mi¢dzyfazowy,
e Dodatku soli metali wielowarto$ciowymi natadowanych przeciwnie do kropli,
e Zmiany temperatury: ogrzewania lub zamrazania,
e Filtracji, wirowania i dziatania ultradzwigkow,

e Stosowanie wysokiego napigcia (przemystowa metoda niszczenia emulsji).

Procesy wywolujace termodynamiczng niestabilno$¢ emulsji
Emulsje jako uktady niestabilne termodynamicznie wykazuja tendencje¢ do rozdzielenia si¢ na

dwie fazy wodng i olejowa. Do najwazniejszych procesow wywolujacych termodynamiczng



niestabilno$¢ emulsji nalezg: koalescencja, sedymentacja, $mietankowanie, dojrzewanie

ostwaldowskie, flokulacja i inwersja faz.

PROCESY DESTABILIZUJACE EMULSJE

R R

KOALESCENCJA SEDYMENTACJA SMIE TANKOWANIE FLOKULACJA DOJRZEWANIE INWERSJA FAZ

OSTWALDOWSKIE

Rys. 4. Procesy destabilizujace emulsje.

Koalescencja

Jak juz wspomniano, koalescencja jest procesem, w ktorym dwie lub wiecej kropelek emulsji
taczy si¢ tworzac jedna wigkszg krople. Zjawisko zachodzi wowczas, gdy cienki film fazy
rozpraszajacej przerywa si¢ miedzy dwiema Scisle przylegajacymi kropelkami. Koalescencja
jest procesem dynamicznym i wiaze si¢ dziataniem sit, ktore powoduja fluktuacje grubosci
filmu miedzyfazowego wystepujacego miedzy fazami emulsji i zmian¢ jego mechanicznych
wlasciwosci. Sity wywotujace proces koalescencji muszg by¢ odpowiednio duze aby nastapito
przerwanie filmu migdzyfazowego i potacznie si¢ kropel.

Sedymentacja

Sedymentacja jest procesem opadania cigzszego skladnika mieszaniny pod wplywem
ziemskiego pola grawitacyjnego. Proces sedymentacji dotyczy najczesciej emulsji typu W/O.
W wyniku sedymentacji krople fazy rozproszonej (wody) zaczynajg si¢ zbiera¢ na dole
uktadu emulsyjnego.

Smietankowanie (kremowanie)

Proces $mietankowania dotyczy najczesciej emulsji typu O/W. Jezeli dwie fazy tworzace tg
emulsje rdznig si¢ znacznie gestoscia, to faza o mniejszej gestosci lokuje sie w gornej czesci

uktadu. Szybko$§¢ $mietankowania zwigksza obecnos¢ elektrolitow. Zapobieganie



$mietankowaniu polega na rozdrobnieniu emulsji do rozmiaru 0,1 pum, zwigkszeniu lepkosci

os$rodka dyspersyjnego i zwickszeniu gestosci fazy ciaglej.

Flokulacja

Flokulacja jest procesem polegajacym na agregacji (zlepianieu si¢) dwoch lub wiekszej liczby
kropel fazy rozproszonej z zachowaniem stabilizujacych je warstw. Powoduje to zmniejszenie
si¢ pierwotnej liczby kropel fazy rozproszonej oraz zwigkszenie masy lub objetos¢ nowo
powstalych agregatéw. Za utrzymanie si¢ agregatow w uktadzie odpowiadajg m.in. wigzania
(wodorowe lub jonowe) utworzone pomiedzy czasteczkami substancji zaadsorbowanych na
granicy faz. Agregacja powoduje obnizenie energii oddziatywania pary kropel przy pewnej
odleglosci. Efekt energetyczny takiego oddzialywania moze by¢ niewielki (wowczas
flokulacja jest odwracalna) lub znaczacy (wowczas flokulacja jest nieodwracalna). Zjawisko
to bardzo czesto zachodzi w emulsjach, w ktorych emulgatorem jest zwigzek
wielkoczasteczkowy. Flokulacja zwykle wspomaga $mietankowanie lub sedymentacj¢ gdyz
duze zespoty kropel szybciej si¢ przemieszczaja.

Dojrzewanie ostwaldowskie

Proces ten polega na wzroscie duzych kropel kosztem mniejszych, na skutek dyfuzji fazy
zdyspergowanej. Ma on zwigzek z ci§nieniem wewnatrz miceli, ktore jest wyzsze niz w fazie
zewngtrznej. W zwiazku z tym rozpuszczalno$¢ fazy wewnetrznej jest wyzsza w mniejszych
micelach niz w wigkszych. Podczas dhugiego przechowywania emulsji réznica ci$nien
prowadzi do dyfuzji sktadnikow emulsji fazy wewnetrznej z mniejszych miceli do wigkszych.
Podczas tego procesu nastgpuje wyrdwnanie ci$nien wewnatrz niejednorodnych miceli.
Proces ten prowadzi do zaniku matych miceli na rzecz duzych. Zapobieganie temu zjawisku
polega na wprowadzeniu wieloczasteczkowego surfaktantu

Inwersja (odwrdcenie) emulsji

Inwersja faz emulsji polega na zmianie emulsji typu O/W na emulsj¢ typu W/O lub
odwrotnie. Wczesniejsza faza rozproszona staje si¢ rozpuszczalnikiem, a dawna faza ciagla
grupuje si¢ w micele. Do etapow inwersji faz zalicza si¢: zniszczenie filmu
powierzchniowego na granicy dwoch faz, rozwarstwienie si¢ emulsji, ponowne
zemulgowanie faz. Inwersje wywolujg takie czynniki jak: zbyt mata ilo$¢ surfaktantu
w uktadzie emulsyjnym lub jego nieodpowiedni rodzaj, gwaltowne zmiany temperatury,

obecnos$¢ elektrolitow oraz za wysokie st¢zenie fazy rozproszone;.
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Mikroemulsje

Mikroemulsje to przezroczyste, termodynamicznie stabilne, izotropowe mieszaniny oleju,
wody 1 surfaktantu o rozmiarach kropli 10 - 200 (60) nm. W przeciwienstwie do zwyktych
emulsji, mikroemulsje sg przezroczyste 1 tworzg si¢ spontanicznie przez proste zmieszanie
sktadnikow (nie wymagaja intensywnego mieszania). Co wiecej, ze wzgledu na mniejsze
rozmiary fazy rozproszonej s3a znacznie stabilniejsze. Podstawowe typy mikroemulsji to:
W/O, O/W oraz struktury ciagle (mikroemulsje Winsor). Mikroemulsje znalazty szczegdlne
zastosowanie w farmacji. Umozliwiajg dostarczenie leku do miejsca jego dziatania,
kontrolowane uwalnianie substancji czynnej, prze dluzone dziatanie terapeutyczne oraz

zmniejszong 0golng toksycznos¢ wobec organizmu.

APARATURA I ODCZYNNIKI
e waga laboratoryjna,
e zamykane naczynka — 9 sztuk,
e szkietka zegarkowe — 18 sztuk,
e zakraplacze plastikowe,
e stoper,
e linijka,
e woda redestylowana,
e olej np. silikonowy,
e TWEEN 60 — roztwor 1%,
e SPAN 60 — roztwor 1%.

WYKONANIE CWICZENIA

Emulsja 1 (sktadniki: woda i olej)
1. Przygotowa¢ dwie zlewki (do jednej nala¢ wodg, a do drugiej olej), trzy zamykane
naczynka, zakraplacze 1 szkietka zegarkowe. Pierwsze naczynko (Emulsja la)
umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastepnie za pomoca zakraplacza odwazy¢

do naczynka 4 g wody oraz 4 g oleju; odstawi¢ bez mieszania.

2. Drugie naczynko (Emulsja 1b) umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastepnie
za pomocg zakraplacza odwazy¢ do naczynka 5 g wody oraz 3 g oleju; odstawi¢ bez

mieszania.

11



Trzecie naczynko (Emulsja 1c¢) umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastepnie
za pomocg zakraplacza odwazy¢ do naczynka 3 g wody oraz 5 g oleju; odstawi¢ bez

mieszania.

Pierwsze naczynko zamkna¢ 1 energicznie wytrzasa¢ zawarto$¢ (ok. 30s),
do powstania jednolitej emulsji. Nastgpnie od razu po uzyskaniu jednolitej emulsji
zbadac jej typ metodg zlewania sie kropel. W tym celu pobra¢ zakraplaczem trzy
krople emulsji 1 umiesci¢ na szkietku zegarkowym. Nast¢pnie na krople emulsji
odpipetowaé zakraplaczem dwie krople wody, przykry¢ szkietkiem nakrywkowym
1 obserwowacé czy obie krople zmieszajg si¢ ze soba, czy tez nie. Zmieszanie si¢ kropel
dowodzi, ze badana woda jest emulsjg typu O/W, a brak zmieszania si¢ kropel
dowodzi, ze powstata emulsja typu W/O. Obserwacje zanotowac w tabeli.

Procedure opisana w punkcie 4 powtorzy¢ dla dwdch pozostatych emulsji (Emulsja

1b, Emulsja 1¢). Wyniki wpisa¢ do ponizszej tabeli.

Emulsja la Emulsja 1b Emulsja 1c

Typ emulsji

Odstawi¢ naczynka na 15min. Po tym czasie oszacowaé stabilno$¢ emuls;ji
1 ewentualnie zmierzy¢ linijkg wielko$¢ obu rozdzielonych faz.

W trakcie mierzenia czasu zaczaé przygotowywac kolejng emulsje.

Emulsja 2 (sktadniki: woda, olej 1 emulgator TWEEN 60)

1.

Przygotowa¢ dwie zlewki (do jednej nala¢ wode, a do drugiej olej), trzy zamykane
naczynka, zakraplacze 1 szkietka zegarkowe. Pierwsze naczynko (Emulsja 2a)
umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastgpnie za pomocg zakraplacza odwazy¢
do naczynka 4 g wody, 4 g oleju oraz pie¢ kropli roztworu TWEEN 60; odstawi¢ bez
mieszania.

Drugie naczynko (Emulsja 2b) umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastepnie
za pomocg zakraplacza odwazy¢ do naczynka 5 g wody, 3 g oleju oraz pie¢ kropli
roztworu TWEEN 60; odstawi¢ bez mieszania.

Trzecie naczynko (Emulsja 2¢) umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastepnie
za pomocg zakraplacza odwazy¢ do naczynka 3 g wody, 5 g oleju oraz pig¢ kropli

roztworu TWEEN 60; odstawi¢ bez mieszania.
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Pierwsze naczynko zamkng¢ 1 energicznie wytrzasa¢ zawartos¢ (ok. 30 s),
do powstania jednolitej emulsji. Nast¢pnie od razu po uzyskaniu jednolitej emulsji
zbada¢ jej typ metoda zlewania si¢ kropel. Obserwacje zanotowa¢ w tabeli.

Procedur¢ opisana w punkcie 4 powtorzy¢ dla dwdch pozostatych emulsji (Emulsja

2b, Emulsja 2c¢). Wyniki wpisa¢ do ponizszej tabeli.

Emulsja 2a Emulsja 2b Emulsja 2¢

Typ emulsji

Odstawi¢ naczynka na 15 min. Po tym czasie oszacowa¢ stabilno$§¢ emulsji
1 ewentualnie zmierzy¢ linijka wielko$¢ obu rozdzielonych faz.

W trakcie mierzenia czasu zacza¢ przygotowywac kolejng emulsje.

Emulsja 3 (sktadniki: woda, olej i emulgator SPAN 60)

1.

Przygotowa¢ dwie zlewki (do jednej nala¢ wode, a do drugiej olej), trzy zamykane
naczynka, zakraplacze 1 szkielka zegarkowe. Pierwsze naczynko (Emulsja 3a)
umiesci¢ na wadze 1 wytarowa¢ wage. Nastepnie za pomoca zakraplacza odwazy¢
do naczynka 4 g wody, 4 g oleju oraz pig¢ kropli roztworu SPAN 60; odstawi¢ bez

mieszania.

Drugie naczynko (Emulsja 3b) umiesci¢ na wadze i wytarowa¢ wage. Nastepnie
za pomocg zakraplacza odwazy¢ do naczynka 5 g wody, 3 g oleju oraz pig¢ kropli

roztworu SPAN 60; odstawi¢ bez mieszania.

Trzecie naczynko (Emulsja 3c) umiesci¢ na wadze i wytarowa¢ wage. Nastepnie
za pomocg zakraplacza odwazy¢ do naczynka 3 g wody, 5 g oleju oraz pi¢¢ kropli

roztworu SPAN 60; odstawi¢ bez mieszania.

Pierwsze naczynko zamkng¢ 1 energicznie wytrzasa¢ zawartos¢ (ok. 30 5s),
do powstania jednolitej emulsji. Nastepnie od razu po uzyskaniu jednolitej emuls;ji
zbada¢ jej typ metoda zlewania si¢ kropel. Obserwacje zanotowa¢ w tabeli.

Procedure opisana w punkcie 4 powtorzy¢ dla dwodch pozostatych emulsji (Emulsja

3b, Emulsja 3¢). Wyniki wpisa¢ do ponizszej tabeli.

Emulsja 3a Emulsja 3b Emulsja 3¢

Typ emulsji
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6. Odstawi¢ naczynka na 15min. Po tym czasie oszacowaé stabilno$¢ emuls;ji

1 ewentualnie zmierzy¢ linijka wielko$¢ obu rozdzielonych faz.

Wyniki pomiaréw dotyczace stabilnosci otrzymanych emulsji nalezy wpisa¢ do tabeli:

Typ Emulsja a Emulsja 2 Emulsja 3
emul- | Wysoko$¢ | Wysoko$¢ | Wysokos¢ | Wysoko$¢ | Wysokos¢ | Wysokose
gatora fazy fazy fazy fazy fazy fazy
olejowe;j wodnej olejowe;j wodnej olejowe;j wodnej
[mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
Bez |-
emulgatora
TWEEN 60
SPAN 60
OPRACOWANIE WYNIKOW
W opracowaniu nalezy umiesci¢ wszystkie sporzadzone tabele. Na podstawie

przeprowadzonych pomiaréw nalezy takze wyciagnaé wnioski dotyczace efektywnosci

poszczegbdlnych emulgatorow oraz stabilno$ci uzyskanych emuls;ji.
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