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Wytwarzanie bazy emulsji kosmetycznych w mieszalnikach
mechanicznych typu SEM

Wstep

Kosmetyki na bazie emulsji posiadaja szereg zalet, ktére sprawia-
ja, ze sa one bardzo rozpowszechnione w produkcji kosmetykow.
Zastosowanie znajduja zaréwno emulsje typu O/W jak i W/O, a
szeroki wachlarz mozliwosci daje réwniez wykorzystanie emulsji
wielokrotnych (m.in. do produkcji kreméw). Maja one dzialanie
oczyszczajace, nawilzajace oraz ochronne jak np. filtry UV.

Gléwna zaleta emulsji kosmetycznych jest tatwos¢ taczenia nie-
mieszajacych si¢ ze soba skladnikéw hydrofobowych i hydrofilo-
wych. Wazna cecha emulsji kosmetycznych jest ich dziatanie
oczyszczajace. Faza wodna rozpuszcza wydzielany pot, a takze
czgsciowo brud, natomiast faza olejowa usuwa wydzieliny skorne,
ktére maja charakter thuszczowy.

Substancje stosowane przy wytwarzaniu emulsji kosmetycznych
nie moga wptywaé drazniaco na skérg. Coraz bardziej popularne
staja si¢ nanoemulsje, ktére zapewniaja wigksza trwato$¢ produktéw
[Dylewska-Grzelakowska, 1999]. Pozwalaja one na wprowadzanie
obok siebie dwéch substancji, ktére sa ze soba niekompatybilne.
Ponadto daja mozliwo$¢ kontrolowania szybkosci uwalniania sub-
stancji aktywnych z kosmetykéw, co wiaze si¢ ze zmniejszonym
ryzykiem podraznienia skéry. Emulsje wielokrotne umozliwiaja
takze wydluzenie nawilzajacego dziatania kremu. Emulsje kosme-
tyczne musza by¢ bardzo stabilne, poniewaz czgsto sa one przecho-
wywane przez dlugi okres czasu [Dylewska-Grzelakowska, 1999,
Sakai, 2005; Tal-Figiel, 2007].

Najwazniejsza cecha emulsji jest ich dobra wchianialno$é, ktéra
uwarunkowana jest wielkoscia kropel fazy wewngtrznej. Mieszanie
mechaniczne jest powszechnie stosowana metoda wytwarzania
emulsji. Zazwyczaj procesy mechaniczne sktadaja si¢ z dwéch eta-
péw. Pierwszy z nich to etap mieszania i dyspersji w wyniku, ktore-
go otrzymuje si¢ gruboziarnista emulsjg. W etapie drugim — podczas
homogenizacji — nastgpuje zmniejszenie wielkosci kropel. Procesy
mechaniczne moga by¢ prowadzone w sposéb ciagly badz okreso-
wy. Poniewaz nie zapewnia to uzyskania wystarczajaco matych
kropel fazy rozproszonej, poszukuje si¢ nowych rozwiazan majacych
zoptymalizowa¢ ten proces.

Badania doswiadczalne

Celem badan doswiadczalnych byto przedstawienie nowej metody
wytwarzania emulsji w mieszalnikn SEM (Sieve Emulsification
Mixer), w ktérym oprécz mieszania mechanicznego zastosowano
dno sitowe. Ciecz za pomoca pompy perystaltycznej byla przetta-
czana przez sito, dzigki czemu olej juz podczas wprowadzenia ulegat
rozbiciu na drobne krople. Metoda ta nie jest jeszcze rozpowszech-
niona, ale moze stanowi¢ alternatywe dla wytwarzania emulsji ko-
smetycznych.

Stanowisko pomiarowe

Stanowisko badawcze, na ktérym wytwarzano emulsj¢ typu O/W,
sktadato sig ze zbiornika o $rednicy wewngtrznej 110 mm z polimeta-
krylanu metylu wyposazonego w dno sitowe, mieszadta mechaniczne-
go oraz pompy perystaltycznej (Rys. 1) [Mitkowski i Szaferski, 2016].

Mieszadlo turbinowe tarczowe Rushtona, ktére pracowato ze stata
czgsto$cig obrotéw 5 1/s, zawieszono 40 mm nad powierzchnia sita.
Obroty mieszadta dobrano tak, aby ruch mieszadla rozprowadzat
mieszaning w aparacie, ale jednocze$nie nie wptywat bezposrednio

na wytwarzanie emulsji. Podobnie brak przegréd miat wyelimino-
waé wpltyw tego elementu na proces, utatwi¢ proces czyszczenia i
wykaza¢ mozliwosci zastosowanego dna w postaci sit.

Rys. 1. Szczegétowy schemat stanowiska pomiarowego: 1 — silnik,

2 — regulator predkosci obrotéw mieszadta, 3 — zbiornik, 4 — sito,

5 — momentomierz, 6 — komputer, 7 — pompa perystaltyczna,
8 — zbiorniki zasilajace, V1-V4 — zawory kulowe

Wykorzystano dwa rodzaje sit producenta METALEX w Gliwicach,
ktérych zadaniem bylo poczatkowe rozproszenie czastek oleju w
fazie wodnej, podczas wtlaczania fazy wewngtrznej za pomoca
pompy perystaltycznej TH 15 firmy Aqua-Trend. Zastosowano sita
wykonane ze stali 1.4301 o parametrach geometrycznych przedsta-
wionych w tab. 1.

Tab. 1. Parametry geometryczne zastosowanych sit

Wielkos¢ oczka 0,2 mm 0,4 mm
Srednica drutu 0,125 mm 0,2 mm
Przeswit uzyteczny 39,9 % 44,4 %

Metodyka pomiarowa

Analiza prébek emulsji polegata na wykonaniu zdjg¢ mikrosko-
powych za pomoca programu MultiScaneBase z wykorzystaniem
mikroskopu Nikon Eclipse 50i wyposazonego w kamer¢ Opta-Tech
z 10-krotnym przyblizeniem.

Pierwszym etapem wytwarzania emulsji byto wprowadzenie za
pomoca pompy perystaltycznej odpowiedniej porcji oliwy z oliwek
oraz roztworu emulgatora Tweed 40 w wodzie destylowanej o stgze-
niu 3% (przygotowanego wczesniej przy uzyciu homogenizatora)
przez dno sitowe zbiornika. Faza olejowa i wodna byly wttaczane z
réznymi masowymi natgzeniami przeptywu pompy: 250, 350 oraz
450 g/min. Po wprowadzeniu do uktadu cato$ci mediéw potrzebnych
do wytworzenia emulsji wlaczano obieg zamknigty, dzigki czemu
powstajaca emulsja przeptywata wielokrotnie przez dno sitowe. Po
uptywie 15 minut pobierana byla pierwsza prébka. Co 15 minut
pobierano kolejne prébki i poddawano je analizie przez okres 75
minut dla badanych sit.

Wykonane zdj¢cia mikroskopowe byty poddane analizie w pro-
gramie MatLab 2017 z wykorzystniem funkcji imfindcircels, opartej
na transformacji Hough’a, ktéra polega ona na wykrywaniu regular-
nych ksztaltéw w widzeniu komputerowym. Pierwszy etap pracy w
tym programie polegat na napisaniu formuly, okreélajacej przebieg
analizy oraz na zastosowaniu w niej funkcji poprawiajacych jakos¢.
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W celu dobrania odpowiednich parametréw, takich jak: przedziat
wielkosci $rednic, czulo$¢ oraz prég gradientu krawedzi przed roz-
poczeciem analizy wszystkich zdj¢¢ przeprowadzono analizg zdjgcia
wybranego z serii badan.

Wyniki i dyskusja

Zestawiono wyniki pomiaréw $rednic uzyskane ze zdjg¢ danej
probki oraz wyznaczono $rednice zastgpcze przy uzyciu zaleznosci
Sautera [Kamienski, 2004; Rozanska i in., 2014; 2013]. Dokonano
analizy statystycznej otrzymanych wynikéw i dla kazdej prébki
sporzadzono histogram przedstawiajacy czg¢stotliwos¢ wystgpowania
kropel w danych przedziatach wielkosci. Na zdjeciach znajdowato
sig¢ od 3500 do 4500 kropel.

Uzyskano emulsj¢ monodyspersyjna, w ktérej ponad potowa kro-
pel miesci si¢ w zakresie do 40 um (Rys. 2). Nie wystgpuje jednak
zadna zalezno$¢ pomigdzy procentowym udzialem kropel, a czasem
prowadzenia procesu dla wszystkich badanych przypadkéw.
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Rys. 2. Zestawienie wynikéw dla uktadu z sitem 0,2
dla masowego natgZenia przeptywu 350 g/min

W przypadku natg¢zenia 450 g/min wida¢ spadek wartosci $redniej
$rednicy kropel Sautera d;, dla wszystkich badanych czaséw pracy
aparatu (Rys. 3) w stosunku do pomiaréw przy masowych natgze-
niach przeptywu 250 oraz 350 g/min. Na warto$¢ $rednicy zastgpczej
wplywaja duze krople oraz czas trwania procesu.
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Rys. 3. Wykres zaleznosci $rednicy zastepczej Sautera ds; od czasu
dla sit o réznych oczkach oraz réznych masowych natgzen przeptywu

Przeprowadzono réwniez badania dla stalego masowego natgzenia
przeptywu 450 g/min, dla zakresu czasu pracy od 15 do 75 minut
oraz sita o $rednicy oczka 0,2 mm w uktadzie dwdch, trzech i czte-
rech sit, przez ktére przettaczano substraty w celu wytworzenia
emulsji. Stwierdzono, ze wéréd emulsji wytwarzanych z uzyciem
oliwy z oliwek jako fazy wewngtrznej, najmniejsza $rednicg zastgp-
cza kropel otrzymano dla uktadu z pojedynczym sitem, natomiast dla
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Rys. 4. Poréwnanie wptywu liczby sit o statej wielkosci oczka
0,2 mm zastosowanych w aparacie na §rednicg zastgpcza kropli

uktadéw kilku sit wartosci $redniej Srednicy Sautera ds, byly wyzsze
od $rednic otrzymanych dla pojedynczego sita (Rys. 4).

Procentowy udzial kropel o $rednicy ponizej 20 pum dla poje-
dynczego sita jest najwigkszy dla kropel o $rednicy ponizej 20 um
(okoto 60%). Natomiast w przedziale od 20 do 40 pm najwigkszy
udziat wystgpuje w uktadzie z czterema sitami.

Whnioski

Przeprowadzone badania pokazuja, Zze zastosowanie w uktadzie sit
stuzacych do rozproszenia fazy olejowej wplywa korzystnie na
wlasciwosci emulsji. Pozwolitlo to na uzyskanie drobnych kropel
oraz monodyspersyjnych emulsji, co jest zjawiskiem pozadanym
w przypadku emulsji znajdujach zastosowanie w kosmetyce. Ponad-
to dzigki zastosowaniu sit wytworzone emulsje byly emulsjami
wielokrotnymi, co w kosmetyce jest szczegdlnie wazne, poniewaz
pozwala na jednoczesne wprowadzenie substancji, ktére nie sa ze
soba kompatybilne oraz daje mozliwos$¢ kontroli szybkosci uwalnia-
nia substancji aktywnych z kosmetykéw, przez co zmniejsza si¢
ryzyko wystgpowania podraznien skory.

Stwierdzono réwniez, ze najmniejsze srednice kropel uzyskano
dla uktadu zawierajacego pojedyncze sito. W przypadkach, gdy
w dnie mieszalnika zamontowano dwa, trzy oraz cztery sita nastg-
powat wzrost srednic kropel. Efektem tego moze by¢ nieoptymalne
natgzenie przeptywu substratOw przez pompg perystaltyczna oraz
powstatej juz emulsji przez uklad sit. Kolejnym czynnikiem nega-
tywnie wplywajacym na $rednice kropel moga by¢ odleglosci mig-
dzy poszczegélnymi sitami w ukladzie, ktére wynosity 10 mm.
W przestrzeni pomigdzy nimi mogto nastgpowaé zjawisko deemul-
gacji, przez co powstale wcze$niej krople musiaty ulec ponownemu
rozbiciu na kolejnym sicie.
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