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Streszczenie

W celu okreslenia stabilnosci i jakosci uktadow emulsyjnych stosuje si¢ badania reologiczne.
W artykule przedstawiono wyniki badan wlasciwosci reologicznych emulsji kosmetycznych.
Emulsje te wytworzono z pomoca nowoczesnego miksera recepturowego Unguator 2100.
Do otrzymania emulsji kosmetycznych w procesie ,,na zimno” wykorzystano ztozone uktady
woskow.
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Abstract

Rheological studies are applied to determine the stability and the quality of emulsion systems.
In this paper work research of rheological properties are shown. Emulsions were prepared by
using a modern mixer Unguator 2100. In preparation of cosmetic emulsions in cold process,
complex waxes systems were used.
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1. Wstep

Wigkszo$¢ wyrobow kosmetycznych to uktady dyspersyjne. Zazwyczaj wystepuja one
w formie emulsji stanowiagcej mieszaning dwoch wzajemnie nierozpuszczalnych cieczy.
Stabilnos¢ tych uktadow uwarunkowana jest wieloma czynnikami. Emulsje kosmetyczne
wykazuja miedzy innymi dziatanie: oczyszczajace, ochronne, nawilzajace, a dodatkowo
maja zapewnia¢ odpowiedni wyglad skory, powinny réwniez charakteryzowac si¢ dobra
aplikacja na skorze. W ciagu ostatnich lat uktady emulsyjne poddawane sa wielu bada-
niom laboratoryjnym. Zazwyczaj badania te trwaja zbyt dlugo. Reologia stwarza mozli-
wos¢ szybkiego badania i przewidywania wiasciwosci emulsji. Postep nauki, zwlaszcza
nowych technologii umozliwia powstawanie coraz trwalszych, bogatych w sktadniki od-
zywcze emulsji kosmetycznych. Producenci kosmetykow daza do uzyskania produktow,
ktore sprostajg stale wzrastajacym potrzebom konsumentow. Powstaja produkty innowa-
cyjne, dzigki ktorym obnizane sg koszty produkcji oraz skroceniu ulega czas ich wytwa-
rzania. Rozwojowi podlega takze aparatura, stosowana do otrzymywania emulsji, zarowno
w skali laboratoryjnej, jak i przemystowej. Znane sg procesy emulgowania za pomocg
energii ultradzwigkow, inwersji faz, mieszania mechanicznego, emulgowania wysokoci-
$nieniowego.

Podstawowym celem artykutu byta analiza literaturowa nowoczesnych metod otrzymy-
wania emulsji kosmetycznych w skali przemystowej oraz laboratoryjnej. Dokonano prze-
gladu aparatury, stosowanej do produkcji emulsji kosmetycznych. W niniejszym artykule
zawarto krotki opis i zestawienie informacji, dotyczacych metod otrzymywania uktadow
emulsyjnych. Zebrano wiadomosci, ktore moga okazac si¢ przydatne firmom kosmetycz-
nym, wdrazajagcym nowe technologie. Zakres pracy obejmowat wytwarzanie emulsji ko-
smetycznych za pomocg nowoczesnego miksera recepturowego (Unguator® 2100 firmy
GAKO), dobdr odpowiedniego programu mieszania w zaleznos$ci od rodzaju sporzadzane;j
emulsji. Przeprowadzono badania charakterystyk reologicznych sporzadzanych emuls;ji.
Wykazano wptyw roznych czynnikéw oraz procedur pomiarowych na wtasciwosci reolo-
giczne preparatow oraz sprawdzano ich trwato$¢. Pokazano wplyw metody sporzadzania
emulsji na ich podstawowe wiasciwosci reologiczne. Podjeto badania laboratoryjne w celu
uznania wlasciwosci reologicznych jako gtownego kryterium oceny jakosci emulsji ko-
smetycznych.

2. Analiza literaturowa

2.1. Standardowe metody otrzymywania emulsji

Emulsje najczesciej wytwarza si¢ poprzez intensywne mieszanie dwoch cieczy z uzyciem
emulgatora. Emulsje mozna otrzymac¢ metoda dyspersyjna, ktora polega na energicznym
mieszaniu dwoch wzajemnie nierozpuszczalnych cieczy, co prowadzi do powstania ukta-
du, w ktéorym kropla jednej fazy jest rozproszona w drugiej. W trakcie mieszania dochodzi
do rozpadu kropel na mniejsze. Emulsje mozna sporzadzac¢ za pomocg mozdzierza i pistla,
w zlewce uzywajac mieszadta elektrycznego oraz przez wytrzasanie. Wielkos$¢ kropel fazy
wewnetrznej emulsji osigga rozmiary 1-50 pm [1].
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Mozliwe sa roézne sposoby dodawania sktadnikéw emulsji:

— dodawanie fazy wewnetrznej do fazy zewnetrznej;

— dodawanie fazy zewnetrznej do fazy wewnetrznej;

— dodawanie obu faz na przemian [2].
Stosuje si¢ nastgpujace sposoby taczenia sktadnikow emulsji:

— metoda zimno na zimno — emulgowanie fazy olejowej 1 wodnej w temperaturze poko-
Jjowej;

— metoda goraco na goragco — emulgowanie fazy olejowej i wodnej przy poczatkowym do-
starczeniu energii cieplnej;

— metoda goraco na zimno — emulgowanie fazy wodnej o temperaturze 16°C wraz z pod-
grzang do 80°C fazg olejowa;

— metoda goragco na goragco na zimno — fazg olejowa, podgrzang do 70°C, taczy si¢ z 2/3
fazy wodnej o temperaturze, wynoszacej 20°C, reszte wody dodaje si¢ do powstalego
uktadu [3].

2.2. Emulsje kosmetyczne

Emulsje kosmetyczne sa to uktady, do ktorych naleza migdzy innymi balsamy, mleczka,

kremy. Oprécz fazy wodnej i olejowej moga w nich wystepowacé:

— emulgatory,

— zagestniki,

— s$rodki zapachowe,

— wyciagi ziotowe,

— barwniki,

— emolienty, czyli sktadniki fazy olejowej, odpowiedzialne za wygtadzanie i zmigkczenie

naskorka, tworzenie filmu okluzyjnego, rozprowadzanie emulsji [4].

Wigkszos¢ kremow, stosowanych w codziennej pielegnacji to uktady emulsyjne. Uktady
te maja konsystencj¢ od potptynnej do potstatej. W emulsjach W/O, do uzyskania odpo-
wiedniej konsystencji stosuje si¢: wosk pszczeli, wazeling, siarczan magnezu, parafing itd.,
a w emulsjach O/W migdzy innymi stearyng, zywice naturalne, polimery syntetyczne.

Emulsje O/W szybko wnikajg w skore, sa mniej thuste, tworza na skorze film ochronny.
Stosowane sg one w preparatyce kreméw nawilzajacych. Przechowuje si¢ je w temperaturze
25-30°C. Przyktadem emulsji O/W sg:

a) balsamy pielegnacyjne, ochronne,
b) kremy nawilzajace, ochronne, odzywczo-regenerujace,
¢) mleczka zmywajace i pielggnacyjne.

Emulsje W/O sg stabilne w temperaturze 30—-35°C, dobrze wnikaja w skore, ale pozosta-
wiajg na niej tlustsza warstwe. Stosuje si¢ je w preparatach, przeznaczonych do pielegnacji
skory suchej oraz skory niemowlecej i starczej. Mozna wyroznic:

a) kremy ochronne,
b) kremy na noc,
c) kremy potttuste [3, 4, 5].

Jednym ze sktadnikéw emulsji kosmetycznych moga by¢ konserwanty, czyli substanc-
je hamujace rozwoj grzybow i bakterii. Dodawane sa one w celu przedluzenia trwatosci
produktu. Na podstawie kryterium rozpuszczalno$ci dobierane sa konserwanty. Musza one
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by¢ rozpuszczalne w wodzie, aby chroni¢ faz¢ wodna, ale musza takze rozpuszczac sig
w ttuszczach, aby zwalcza¢ mikroorganizmy. Dlatego stosuje si¢ mieszaning konserwantow
hydrofilowych i lipofilowych.

Emulsje wielokrotne stosuje si¢ jako podtoze kremu, gdy substancje czynne sa wrazliwe
na dziatanie czynnikow zewnetrznych. Emulsje zlozone stwarzaja mozliwo$¢ wprowadza-
nia substancji, ktore przedtuzaja dziatanie nawilzajace kosmetyku. Emulsje podwdjne typu
W/O/W, mimo duzej zawartosci fazy olejowej, pozostawiaja na skorze wrazenie lekkosci
i $wiezosci. Dzigki tym uktadom mozliwe stato si¢ polaczenie witaminy C i witaminy A
w jednym preparacie [5—-8].

2.3. Reologia emulsji kosmetycznych

Konsystencja emulsji jest to jeden z parametrow, majacy wptyw na wilasciwosci apli-
kacyjne kosmetykow. Zachowanie emulsji kosmetycznych pod wplywem sit Scinania jest
czesto parametrem pomijanym. Jednakze wiedza ta jest wazna, gdyz w trakcie produkcji ko-
smetykoéw poddawane sa one wysokim sitom $cinania. W rezultacie moga one doprowadzi¢
do zmian wlasciwosci produktu, ktore nie beda zgodne z oczekiwaniami. Z tych powodow
prowadzi si¢ pomiary reologiczne uktadéw emulsyjnych. Moga one znacznie skroci¢ czas
badan, dotyczacych stabilnosci, trwatosci 1 jako$ci preparatow [4, 9].

2.4. Nowoczesne metody otrzymywania emulsji kosmetycznych

Przemyst kosmetyczny jest to jeden z najszybciej rozwijajacych si¢ sektorow przemy-
shu. Rosnace potrzeby konsumentow wymagaja produktow jednorodnych o wysokiej jakosci
i duzej trwalosci. Producenci kosmetykow staja si¢ prekursorami w odkrywaniu nowych pro-
duktow, wprowadzaniu technologii innowacyjnych. Od produktow kosmetycznych oczekuje
si¢ duzej wytrzymato$ci na trudne warunki, wystepujace podczas transportu, sktadowania
w magazynach i sklepach, odpornosci na wysokie i niskie temperatury, mieszanie, potrza-
sanie. Do poréwnania metod emulgowania stosowanych wspotczesnie w przemysle, moze
postuzy¢ ponizsza tabela [10, 11].

Tabela 1
Charakterystyka urzadzen, stuzacych do procesu emulgowania
. Wydajnosé Minimalna wielko$¢
Typ Rodzaj procesu energetyczna kropli
Mieszadlo wysokoobrotowe okresowy niska 2 [um]
Mtyn koloidalny ciggly Srednia 1 [um]
Homogenizator wysokoci$nieniowy ciggly wysoka 0,1 [um]
Homogenizator ultradzwigckowy .
strumieniowy ciagly wysoka ! [pm]
Sonda ultradzwigkowa okresowy niska 0,1 [um]
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2.4.1. Emulgowanie ultradzwigkami

Zakres fal migdzy 16 kHz a 10° Hz nazywa si¢ ultradzwickami. Sa to fale sprezyste o cze-
stotliwosciach wigkszych od styszalnych. Jako czynne zastosowanie tych fal wymienia si¢
koagulacje i dyspergowanie ultradzwickowe, kawitacje, wywotywanie reakcji chemicznych,
ekstrakcje i inne. Za pomocg ultradzwigkéw o duzym nat¢zeniu mozna dokonywaé proce-
su koagulacji lub dyspergowania. Aby doszto do koagulacji, stosowane sg pola akustyczne,
dostosowane do rozmiarow czastek o czestotliwosciach do 20 kHz. Najwigksze znaczenie
majg tutaj sity ponderometryczne, dzigki ktorym czastki tacza si¢ w aglomeraty. Sity pon-
derometryczne to sity hydriodynamniczne, ktoére pochodza od przeptywu osrodka, cisnienia
promieniowania oraz ci$nienia akustycznego promieniowania. Zastosowanie wickszych cze-
stotliwosci tych sit prowadzi go rozdrabniania duzych czastek na mniejsze. Do koagulacji ul-
tradzwigkowej dochodzi dzigki powstawaniu w polu akustycznym sit, ktore zblizaja czastki
do siebie. Czastki te lacza si¢ ze soba i po uzyskaniu wigkszych rozmiaréw, pod wptywem
sil cigzko$ci zaczynaja opada¢. Dyspergowanie ultradzwickowe narzuca konieczno$¢ uzy-
cia natezen powyzej progu kawitacji. Podczas kawitacyjnej erozji pecherze zapadaja si¢ na
powierzchniach granicznych czastek stalych, zawieszonych lub kropel cieczy. Proces ten
zalezy tez od ci$nienia zewngtrznego, statycznego i wraz z nim wzrasta. Jako urzadzenia
emulgujace stosuje si¢ emulgatory ultradzwickowe, dezintegratory oraz dyspergatory [12].

Dzigki ultradzwickom otrzymuje si¢ bardzo dobrze rozdrobnione emulsje, rozmiary
czastek fazy rozproszonej osiagaja rzedy mikrometrow, czy utamki mikrometrow. Wraz ze
wzrostem czasu trwania procesu oraz wzrostem uzytej mocy ultradzwiekéw, objetos¢ fazy
rozproszonej wzrasta, a krople tej fazy ulegaja zmniejszeniu [13].

Badania wykazuja, ze emulsje typu W/O, powstate przy uzyciu energii ultradzwigkow,
w pordwnaniu z emulsjami, wytworzonymi za pomocg mieszania mechanicznego w tych
samych warunkach, posiadaja krople o rozmiarach mniejszych, dzigki czemu sg bardziej
stabilne. Obnizona zostaje takze wymagana ilo$¢ surfaktantow [14].

Emulgowanie za pomoca ultradzwickéw staje si¢ coraz bardziej popularne ze wzgledu
na znacznie krotszy czas procesu niz przy uzyciu metod tradycyjnych. Jednak do tej pory
metoda ta stosowana jest najczesciej w skali laboratoryjnej, gdyz przeniesienie tego procesu
do skali przemystowej jest kosztowne i wymaga rozwigzan nowoczesnych [15].

2.4.1.1. Homogenizatory ultradzwickowe

Homogenizatory ultradzwigkowe firmy Bandelin Sonopuls HD 3100 i HD 3200 sg to
homogenizatory nowej generacji, o czestotliwosci 20 kHz. Posiadajg one panel cyfrowy,
czujnik temperatury oraz koncowki, wykonane z tytanu o réznej Srednicy [16].

Parametry tych urzadzen przedstawiono w tabeli 2.

2.4.2. Mieszanie mechaniczne

Mieszalniki sktadajg si¢ z mieszadta, dyspergatora, homogenizatora, ktory stanowi szyb-
koobrotowe mieszadto turbinowe lub mtyn koloidalny, oraz ptaszcza wodnego. Minimalna
pojemnos¢ robocza to okoto 30% roboczej pojemnosci mieszalnika. Przy mniejszych jej
wartos$ciach moze zachodzi¢ zjawisko kawitacji hydraulicznej. Stosuje si¢ mieszadta kotwi-
cowe, wyposazone w zgarniacze ze statycznymi tamaczami fal oraz blachy kierunkowe lub
mieszadta dwuramienne. Przy projektowaniu mieszalnikow nalezy zwrdci¢ szczegolng uwa-
ge na wystepowanie stref martwych, zwlaszcza w okolicach watu mieszadta, dlatego stosuje
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si¢ dyspergator szybkoobrotowy, ktory dodatkowo umozliwia wprowadzanie substancji nie-
rozpuszczajacych si¢ w fazie wodnej i olejowej, czyli pigmentow, barwnikow, filtrow UV.
Mieszalnik powinien gwarantowaé emulgowanie bez wzgledu na gestosc¢ i lepkosé produktu
w roznych temperaturach. Homogenizatory powinny by¢ montowane pionowo w dennicy
zbiornika, a naped powinien by¢ przekazany z watu silnika. Ptaszcz wodny stuzy podgrzewa-
niu lub chtodzeniu masy ptynu. Tworzenie stabilnej emulsji powinien zapewni¢ homogeni-
zator pracujacy przy predkosci liniowej, wynoszacej okoto 30 m/s. Do wytworzenia stabilnej
emulsji wielofazowej uzywany jest homogenizator czterogrzbietowy [11, 17, 18].

Tabela 2
Parametry homogenizatoréw HD 3100 i HD 3200 [31]
Pparametry HD 3100 HD 3200

Czestotliwos¢ [kHz] 20 20

Moc [W] 100 200

Objetos¢ probki [ml] 1-200 2-1000

Srednica koncowki [mm] 2,3,6,13 2,3,6,13,19,25
Wymiary generatora [mm] 250 x 256 x 154 250 x 256 x 170

Cigzar [kg] 2,0 2,7

W mtynie koloidalnym, pod wptywem sily odsrodkowej i wprowadzenia elementéw ob-
rotowych w duzg predkos¢, ptynne oraz poélptynne materialy zostaja skutecznie zemulgo-
wane, zhomogenizowane, rozproszone oraz wymieszane. Coraz wigkszy naklad energii jest
wymagany wraz ze wzrostem dyspersji kropel fazy rozproszonej emulsji.

Firma URLINSKI posiada w swojej ofercie mieszalniki homogenizujace MZUTL, ktore
stanowig polaczenie wysokowydajnych homogenizatorow z mieszalnikami, wyposazony-
mi w oprzyrzadowanie podnoszenia pokrywy o pojemnosci roboczej od 30 do 1000 litrow.
Urzadzenia te wykorzystywane sg przy produkcji masci, kremoéw, zawiesin, zeli. Posiadaja
one zbiornik cylindryczny ze stali kwasoodpornej, otoczone sa plaszczem grzewczo-chlo-
dzacym oraz izolacyjnym, homogenizator umiejscowiony centralnie w dnie mieszalnika,
mieszadlo kotwicowe z tamaczami fal oraz kierunkowymi blachami mieszajacymi, ktore
zapewniajg brak stref martwych, glowice myjace lub rotujace, zgarniacze produktu ze $cia-
nek. Dodatkowo sterowanie odbywa si¢ za pomocg panelu operacyjnego, gdzie istnieje moz-
liwo$¢ wizualizacji procesu [17, 19].

Mieszalniki z homogenizatorami MZUTS posiadajg pokrywe skrecong ze zbiornikiem
o pojemnosci roboczej od 300 do 5000 litrow. Wykorzystywane sa one do wytwarzania pro-
duktow farmaceutycznych i kosmetycznych, ktore wymagaja intensywnego procesu miesza-
nia [19].

Homogenizatory Ultra-Turrax, firmy IKA® T 65 D to urzadzenia o duzej mocy. Dziatajg
one w oparciu o technologi¢ rotor—stator, ktéra polega na zasysaniu cieczy przez koncow-
ke homogenizatora, co spowodowane jest wysoka predkoscig obrotowa rotora. Dochodzi
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do przeciskania cieczy przez szczeliny uktadu rotor—stator, gdzie substancje poddawane sa
dziataniu sit tnacych. Znajduja one zastosowanie w skali przemystowej oraz laboratoryjne;j.
W tych urzadzeniach istnieje mozliwo$¢ elektronicznej kontroli predkosci [16].

2.4.2.1. Homogenizatory wysokocisnieniowe

Urzadzenia do emulgowania wysokocisnieniowego sktadaja si¢ z zaworu homogenizu-
jacego oraz wysokocisnieniowej pompy tlokowej. Proces ten polega na przettaczaniu pod
cisnieniem substancji przez szczeling zaworu. Stosowane cisnienia zaleza od pozadanych
efektow, zazwyczaj mieszczg si¢ w zakresie 70—2 000 barow. Podczas emulgowania wyste-
puje szereg zjawisk, takich jak: dziatanie sit Scinajacych podczas przeciskania ptynu, zderze-
nia czastek, wibracje wysokiej czestotliwosci, efekt kawitacji hydraulicznej. Emulgowanie
tego typu sprzyja powstawaniu drobnych czastek fazy rozproszonej o rownomiernym roz-
ktadzie ich wielkosci, co daje jednorodny i stabilny uktad, ktory jest fatwo wchlaniany przez
skore. Zwigkszeniu ulega takze lepkos¢ produktu [11, 17].

Firma GEA Process Engineering Sp. z 0.0. proponuje wysokocisnieniowe homogenizato-
ry laboratoryjne GEA Niro, Soavi, ktore sa urzadzeniami wolnostojacymi, pozwalajacymi na
prowadzenie badan emulgowania przy réznych cisnieniach, z uzyciem matych ilosci produk-
tow. Urzadzenia te wyposazone s3 w dwustopniowe zawory homogenizacyjne, umozliwia-
jace osiagnigcie rOwnowagi energii ciSnieniowej oraz pordwnanie réoznych typodw zaworéw
homogenizacyjnych [20].

Dodatkowo w swojej ofercie firma ta posiada zawor homogenizujacy NanoValveTM. Jest
to urzadzenie o wysokiej wydajnos$ci, pozwalajace na duzo wigksza redukcje wielkosci cza-
stek fazy rozproszonej. Zapewnia ona stabilizacj¢ produktu oraz bardziej efektywne zastoso-
wanie dodatkow dzigki optymalnemu zuzyciu energii ci$nienia. Czg¢$ci zaworu wykonane sg
z wolframu i1 weglika, ktore zapewniaja maksymalna elastyczno$¢ obrobki oraz mozliwosé
dhugiej pracy [20].

2.4.3. Inne metody emulgowania

Emulgatory tradycyjne czesto moga powodowac podraznienie i odwodnienie skory. Dazy
si¢ do stosowania takich uktadow, gdzie stosowanie takich substancji powierzchniowo czyn-
nych bedzie pominigte. Przyktadem jest Emulfree®P, ktory stanowi bezemulgatorowy sys-
tem lipidowy. Jest on zdolny do zelowania fazy olejowej i w polaczeniu z zzelowang fazg
wodng tworzy tzw. ,,bi-zel”. Uktad ten zapewnia tworzenie stabilnych kremow oraz mleczek
kosmetycznych. Technologia ta zostata opatentowana, a jego podstawe stanowi polaczenie
etylocelulozy oraz dwoch estrowych emolientow (izostearynianu glikolu propylenowego
oraz laurynianu glikolu propylenowego). Do zmieszania dwoch zzelowanych faz wystar-
czajace jest uzycie mieszadta propellerowego w temperaturze pokojowej lub wyzszej, gdy
stosowane sg woski. W celu uzyskania zzelowanej fazy wodnej stosuje si¢ karbomery zmie-
szane z gumg ksantanowa. Emulfree®P jest kompatybilny z olejkami eterycznymi, pigmen-
tami, filtrami UV oraz wszystkimi sktadnikami aktywnymi, stosowanymi w kosmetykach.
,,Bi-zel” rozni si¢ od tradycyjnej emulsji przede wszystkim wystegpowaniem systemu siecio-
wania oraz lepszym rozproszeniem faz [21].

Firma Jeen International w swojej ofercie posiada specjalny uktad woskow, wystepu-
jacy pod nazwa ,,Jeesperse”, ktéry mozna stosowaé w procesie ,,na zimno”, czyli Cold
Process Wax. Jest to mozliwe do uzyskania dzigki mieszaninie poliakrylanu sodu i wosku.
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Takie polaczenie utatwia technologi¢ otrzymywania emulsji przez zmniejszenie kosztow
wody, energii oraz oszczgdnosci czasu. Przy przygotowaniu emulsji z uzyciem tych wo-
skow wiasciwosci substancji wrazliwych na ciepto nie ulegng zmianie. Uzyskane emulsje
posiadaja postac i teksture, jaka nie bytaby mozliwa do uzyskania w sposob tradycyjny.
Woski, ktore sa zwykle substancjami niepolarnymi, przy zwiazaniu z poliakrylanem sodu
staja si¢ polarne, dzigki czemu mozliwe jest zmieszanie z woda. Poliakrylan sodu dyso-
cjuje w wodzie na kationy sodu i aniony poliakrylanu oraz w kontakcie z woda wykazuje
zdolno$¢ indukowania tadunku elektrostatycznego. Aniony poliakrylowe odpychaja si¢
i zyskuja cechy polimeru, ktory zawiera struktur¢ hydrofilowa. Polimer utrzymuje wodg,
powodujac powstanie hydrozelu. Dlatego mozliwe staje si¢ potaczenie struktury hydrozelu
z woskiem. Polielektrolit posiada lipofilowy szkielet z duza ilo$cia odgatgzien, nie tworzy
tak jak klasyczny emulgatory miceli, a emulsj¢ lamelarng. Zalecenia producenta, dotycza-
ce stosowania JeesperseCPW, to: stezenie 5—10% mas. Produkt ten powinien by¢ dodany
podczas mieszania do wody i w miar¢ postgpu dyspersji cz¢stos¢ obrotow powinna ulegac
zwigkszeniu. Dodatek okoto 1-4% mas. do gotowych produktéow spowoduje wzrost lepko-
$ci preparatu i zmiang jego tekstury. Dodatkowym atutem Jeesperse® CPW jest zmniejsze-
nie temperatury produkcji, zwtaszcza przy stapianiu woskow. Badania wykazuja, ze uzycie
10% wag. oraz 10% wag. innego sktadnika fazy olejowej powoduje powstanie na tyle
stabilnej emulsji, ze uzycie dodatkowych emulgatoréw staje si¢ zbedne. Srodki powierzch-
niowo czynne moga zosta¢ wprowadzane do uktadu w przypadku wyzszego st¢zenia fazy
olejowej [22, 23].

3. Czes¢ doswiadczalna

3.1. Unguator 2100

Do wykonania czgsci doswiadczalnej pracy korzystano z miksera recepturowego
UNGUATOR®2100, firmy GAKO, ktory jest wersja systemu miksujagcego w wersji au-
tomatycznej, sterowanej mikroprocesorem. Dzigki temu urzadzeniu mozna otrzymac mig¢dzy
innymi: masci, zawiesiny, kremy, zele, pasty. Unguator 2100 sktada si¢ z urzadzenia mik-
sujacego, elektronicznego panelu sterujacego oraz cieklokrystalicznego wyswietlacza. Do-
datkowo posiada on mieszadta skrobakowo-$migtowe o r6znych rozmiarach, ktore dosto-
sowane sg do rozmiarow pojemnikoéw z przesuwanym dnem wykonanych z polipropylenu.
Preparaty sporzadza si¢ w pojemnikach cylindrycznych z dnem ruchomym, ktére umozliwia-
ja dozowanie preparatu i przemieszczanie zawartosci bez koniecznosci ich otwierania. Do
wytwarzania emulsji wykorzystano specjalne programy, ktore automatycznie dobierajg par-
ametry mieszania. Trzpien mieszadla wykonany jest ze stali nierdzewnej, a noze mieszajace
z polioksymetylenu. Emulsje sporzadzano za pomoca dwoch standardowych programow:
»emulsja” oraz ,,emulsja+”.

I. ,,Emulsja+” jest to program przeznaczony do sporzadzania postaci potstatych, zawieraja-
cych twarde sktadniki podtoza preparatu, np. woski. Program obejmuje 17 minut i sktada
si¢ z mieszania wstgpnego, mieszania dtugotrwatego, prowadzonego ze zmienng czgsto-
$cig obrotow mieszadta i ruchem posuwistym ramienia aparatu oraz etapu odwirowania
prowadzonego z maksymalng czgstoscia obrotow mieszadla.
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II. ,,Emulsja” jest to program trwajacy 2 minuty, przeznaczony do sporzadzania masci typu
emulsji. Proces obejmuje kilkusekundowe mieszanie wstgpne, mieszanie wlasciwe przy
wzrastajacej stopniowo czgstosci obrotow mieszadta i statym poziomie ruchu windy oraz
etap odwirowania.

Czgstos¢ obrotow mieszadla przyjmuje wartosci z zakresu 250-2500 [min™'], czyli

4-42 [s'] [24].

3.2. Sposoby otrzymywania emulsji

W ramach badan wykonano emulsje kosmetyczne w postaci kremoéw. Kremy kosmetycz-
ne stosuje si¢, aby zapewni¢ odpowiednig rownowage wodno-lipidowa w naskorku, odpo-
wiednie nattuszczenie, wygladzenie i uelastycznienie skory.

Wytworzono nastepujace emulsje:

I. Emulsje typu W/O — krem do cery problematycznej, thustej z kwasem salicylowym, za-
wierajacy rozne stezenia lanoliny i zagestnika.

Tabela 3

Skladniki wykorzystane do tworzenia emulsji

Masa sktadnika [g]
N lanolina | zagestnikBentone gel HSO-V | kwas salicylowy | olej oliwkowy | woda destylowana
1 5 2 1 13,8 35
2 10 2 1 13,8 35
3 15 2 1 13,8 35
4 15 4 1 13,8 35
5 15 6 1 13,8 35
6 15 8 1 13,8 35

Dodatkowo w celu poréwnania emulsji sporzadzonej za pomocg Unguatora sporzadzono
emulsj¢ o sktadzie odpowiadajagcym emulsji nr 1, za pomoca mozdzierza i pistla;

II. Emulsje typu W/O, sktadajaca si¢ z:

» wosku pszczelego — 3.2 g — 11% wag.,

* olejuryzowego — 13,4 g — 44,5% wag.,

» wody destylowanej — 13,4g — 44,5% wag.,

Zmierzono pH emulsji przy uzyciu pehametru. Otrzymany wynik wynosit 5,5 pH.

III. W ramach wspodtpracy naukowej z firmg Cornelius wykonano emulsje typu O/W
sktadajace si¢ z nastgpujacych sktadnikow, ktore przedstawiono w tabeli 4.

W wyzej wymienionych recepturach stosowano nastepujace sktadniki:

a) lanolina firmy Pharma Cosmetic. Jest to thuszcz welny owczej, ktory stanowi mieszani-
n¢ estrow wyzszych alkoholi, takich jak: cholesterol, izocholesterol i wyzszych kwasow
thuszczowych oraz woskow. Lanolina nie jest rozpuszczalna w wodzie, ale tworzy stabil-
ng emulsje W/O, poniewaz jest w stanie wchtona¢ dwukrotng ilo§¢ wody w stosunku do
swojej masy. Ze wzgledu na wlasciwos$ci oczyszczajace, wygtadzajace i nattuszczajace
stosowana jest ona jako baza wielu kremdéw kosmetycznych [3, 25, 26];
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Tabela 4
Skladniki wykorzystane do tworzenia emulsji
Masa sktadnika [g]
Nr woda . Jeesperse® Jeesperse® Natural WaxJelly
destylowana | 199 OWKOWY | pyy o CPW-2 SP-512

1 32 4 4 - -

2 32 4 - 4 -

3 34 4 2 - -

4 34 4 - 2

5 32 - 4 - 4

6 32 - — 4 4

b) jako zaggstnika uzyto produktu firmy Elementis Specialties. Zagestnik Bentone Gel

©)

d)

g)

h)

HSO-V sktada si¢ z dyspergowanego, organicznie modyfikowanego hektorytu zawieszone-
go w oleju z nasion stonecznika. Dodatkowo zawiera on weglan propylenu oraz witaming
E. Wplywa on na proces aplikacji, a takze pozostawia wrazenie przyjemnej, jedwabistej
skory. Moze by¢ on takze stosowany jako $rodek stabilizujacy emulsje, zapewnia powta-
rzalno$¢ i stabilizacj¢ lepkoSci preparatu. Sugerowane przez producenta stezenia zagestnika
w emulsji wynosi 3-5% mas. Stezenia wynoszace od 10 do 25% wag. maja wptyw na
znaczne zwickszenie lepkosci i jej stabilnos¢ przy zmianach temperatury [27];

kwas salicylowy, firmy Pharma Cosmetic, zaliczany jest do substancji keratolicznych.
Ztiszczaja one nadmiar zrogowaciatego naskorka. Ma on zdolno$¢ do wnikania w giab
skory, dlatego polecany jest przy leczeniu tradziku oraz jako sktadnik preparatow za-
pobiegajacych powstawaniu wypryskéw. Ma on postaé biatego, drobnego proszku. Jest
rozpuszczalny w olejach i alkoholu, a nierozpuszczalny w wodzie;

olej oliwkowy firmy Monini otrzymuje si¢ przez ttoczenie na zimno dojrzatych owocow.
Zawiera on glicerydy kwasu olejowego, palmitynowego, kwas linolowy, stearynowy
i arachidowy [17];

olej ryzowy firmy RiziCoargo zawiera niezbgdne nienasycone kwasy thuszczowe: sterole,
kwas linolowy, fitosterole, gamma oryzanol [17];

wosk biaty, pochodzacy ze sklepu strony internetowej www.zrobsobiekrem.pl. jest to wy-
bielony w stoncu Iub za pomocg substancji utleniajacych wosk z6tty. Zawiera on wiele
witamin, mikroelementéw. Jego gldownym skladnikiem sg estry kwasu palmitynowego
i alkohole woskowe: mircylowy i certylowy. Wosk pszczeli zmigkeza i uelastycznia sko-
re, a stosowany jest jako czynnik stabilizujacy emulsje 1 jej lepkosé [12, 17];

Natural WaxJelly SP-512 firmy Strahl &Pitsch Inc. Jest to naturalna mieszanina woskow
pochodzaca z materiatdw odnawialnych, stosowana w procesie wytwarzania balsamow,
kreméw, pomadek. Stanowi ona alternatywe dla stosowania wazeliny, poniewaz posia-
da podobne witasciwosci. Sktada si¢ ona z oleju rycynowego, otrzymywanego z nasion
racznika pospolitego, wosku pszczelego, uwodornionego oleju rycynowego oraz wosku
carnauba (karnauba), pozyskiwanego z lisci kopernicji [23];

Jeesperse® CPW-CG sktadajacy si¢ z alkoholu cetylowego, poliakrylanu sodu, steary-
nianu glicerolu, triglicerydu kaprylowego oraz Jeesperse® CPW-2, bedacy mieszaning
poliakrylanu sodu oraz polietylenu firmy Jeen [23].
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3.3. Badania reologiczne

Sporzadzone emulsje kosmetyczne poddano badaniom reologicznym za pomoca re-
ometru rotacyjnego HAAKE RheoStress RS75. Jest to urzadzenie pracujace w trybie
kontrolowanego naprezenia $cinajacego oraz kontrolowanej predkosci $cinania. Mozna
przeprowadzi¢ badania z uzyciem czujnikow typu stozek—ptytka, ptytka—ptytka, wspot-
srodkowych cylindrow 1 wirnikow skrzydetkowych, w temperaturze od —20 do 150°C.
Katy stozkowe oraz szczeliny migdzy ptytkami dobierane sag w sposob, ktory zapewnia
stalg szybkos¢ $cinania od wierzchotka stozka, do jego zewnetrznego promienia. Sci-
nanie nast¢puje w szczelinie pomiedzy dwoma powierzchniami, z ktérych dolna jest
nieruchoma, a gérna wykonuje ruch obrotowy. Uktady ptytka-stozek stosowane sg do
uktadow systemow, zawierajacych wypelniacze o wigkszych rozmiarach, a uktady ptyt-
ka—ptytka, gdy wypetniacze sg rozmiaro6w mniejszych. Zasada pomiaru prowadzonego
W reometrze rotacyjnym, jest jednoczesny pomiar predkosci katowej obracajacego si¢
elementu oraz okre$lenie jego momentu skrgcajacego. Maksymalna czgsto$¢ obrotow
elementow wynosi 10 s7'. Zaletg tych uktadow jest mate zuzycie badanej probki emulsji
1 krotki czas pomiaru. Poprzez pomiar momentu skrecajagcego na osi wirujacego elemen-
tu, przy znanej czestosci obrotow tego elementu, mozliwe jest wyznaczenie krzywej ply-
nigcia ptynu. Reometr ten jest potaczony bezposrednio ze stanowiskiem komputerowym.
Dzigki programowi firmy HAAKE mozliwe jest sterowanie reometrem oraz opracowy-
wanie wynikow pomiarow [28].

Badania reologiczne obejmowaly pomiary w dwoch uktadach:

— stozek—ptytka, o $rednicy 60 mm i kacie 0,5°,
— plytka—ptytka, o §rednicy 60 mm i szczelinie, wynoszacej 0,1 mm.

Pomiary wykonywano w temperaturze 32°C, z doktadnoscig 0,1 K, ustalanej za pomoca
termostatu HAAKE K15/DCS, ktora mozna uzna¢ za temperaturg aplikacji emulsji kosme-
tycznych na skorg.

4. Wyniki pomiarow

Wyznaczono charakterystyki reologiczne, tj. krzywe plynigcia i lepkosci, stosujac dwa
rézne uktady pomiarowe. Wyniki badan przedstawiono graficznie, gtéwnie w uktadzie
wspotrzednych podwdjnie logarytmicznym, umozliwiajacym poréwnanie przebiegu charak-
terystyk. Badania emulsji prowadzono bezposrednio po ich sporzadzeniu, a dodatkowo czgsé
z nich sporzadzono po pewnym czasie, w celu sprawdzenia ich stabilno$ci.

A. Krzywe plynigcia i lepkosci czystych sktadnikow

Badania prowadzono w ukladzie stozek—ptytka. W celu uwzglgdnienia wptywu homo-
genizacji lanoliny sporzadzono krzywe plynigcia i lepkosci czystej lanoliny oraz lanoliny
wymieszanej za pomoca Unguatora. Z rysunku 1 wynika, iz proces homogenizacji powoduje
zmiang cech reologicznych, takich jak granica ptynigcia. Natomiast stwierdzenie czy obni-
zenie lub podwyzszenie granicy ptynigcia jest korzystne, jest kwestig indywidualng. W tym
przypadku proces ujednolicenia ptynu powoduje obnizenie granicy ptynigcia. Z krzywych
wynika takze, ze badany sktadnik jest ptynem nienewtonowskim.



36

Tanolina CG0.A kp 32 1
—— 1= 1%
Ian-:nlin;] ;nfu(:% CEO.5 kp 321
. 3
LA R LREERRES e [T p 0
10° - 107
i
o o
= =
= F
10 \ F 0!
10! il f i — 10"
10%= 107! 107 10! 10° 10%

Jin s
Rys. 1. Porownanie krzywych lepkosci i ptynigcia czystej lanoliny oraz lanoliny wymieszanej
za pomoca Unguatora

Fig. 1. Pure lanolin and lanolin mixed in Unguator flow and viscosity curves comparison
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Rys. 2. Krzywa ptynigcia oraz krzywa lepkosci mieszaniny Natural Wax Jelly

Fig. 2. Flow and viscosity curves of mixture Natural Wax Jelly

Na rysunku 2 widoczna jest krzywa ptynigcia i krzywa lepko$ci mieszaniny Natural Wa-
xJelly. Krzywa ptynigcia owej mieszaniny nie jest linig prosta, przechodzaca przez poczatek
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uktadu wspoétrzednych, dlatego nalezy uznaé, iz badana substancja jest ptynem nienewto-
nowskim.
B. Krzywe ptynigcia i lepkosci sporzadzonych emulsji kosmetycznych
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Rys. 3. Poréwnanie krzywych ptynigcia emulsji, zawierajacej uktad woskow Jeesperse CPW-2 oraz
Natural Wax Jelly
Fig. 3. Comparison of flow curves of the emulsion containing wax system Jeesperse CPW-2 and
Natural Wax Jelly
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Rys. 4. Porownanie krzywych lepko$ci emulsji, zawierajacej uktad woskow Jeesperse CPW-2 oraz
Natural WaxJelly

Fig. 4. Comparison of viscosity curves of the emulsion containing wax system Jeesperse CPW-2 and
Natural Wax Jelly
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Rysunki 3 i 4 przedstawiaja krzywe plynigcia oraz lepkosci emulsji zawierajacej 10% wag.
uktadu woskow Jeesperse CPW-2 oraz 10% wag. mieszaniny Natural Wax Jelly. Ze wzgledu
na obecno$¢ mieszaniny woskow emulsje sporzadzono w mieszalniku Unguator za pomocg
programu emulsja+. Krzywa koloru czerwonego oraz pomaranczowego sporzadzono na pod-
stawie pomiarow w uktadzie stozek—ptytka, natomiast krzywe koloru niebieskiego i zielonego
w uktadzie plytka—plytka. Struktura sporzadzonej emulsji widoczna jest na rysunku 5.

Rys. 5. Obraz mikroskopowy emulsji zawierajacej uktad Jeesperse CPW-2 oraz Natural WaxJelly

Fig. 5. Microscope image of emulsion containing Jeesperse CPW-2 system and Natural Wax Jelly
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Rys. 6. Krzywe plyniecia emulsji, zawierajacej ukltad woskow Jeesperse CPW-2 sporzadzanej za
pomoca programu emulsja oraz emulsja+

Fig. 6. Comparison of flow curves of the emulsion containing wax system Jeesperse CPW-2 prepared
with emulsion and emulsion + program
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Rysunek 6 przedstawia wptyw programu mieszania na przebieg krzywych ptynigcia i lep-
kosci sporzadzonej emulsji. Krzywa koloru niebieskiego sporzadzono na podstawie badan
emulsji wykonanej w mieszalniku Unguator za pomoca programu emulsja+, a krzywa koloru
fioletowego za pomoca programu emulsja. Ze wzgledu na brak wystgpowania w emulsji
woskow roznice w przebiegu krzywych nie sg praktycznie widoczne.

5. Whnioski

Trwaja badania majace na celu udoskonalenie technologii produkgcji stabilnych emulsji przy
wykorzystaniu wydajnych emulgatoréw. Mimo Ze mechanizmy powstawania emulsji zostaty
dobrze poznane, wielka trudnos¢ stanowi stale rosnaca liczba pojawiajacych si¢ dodatkéw, ktore
zmieniajg wlasciwosci produktu. W przemysle kosmetycznym, ze wzgledu na rosngce wymogi
konsumenckie, pojawiaja si¢ substancje naturalne, ale tez powstaja skomplikowane mieszaniny
substancji, ktore maja obniza¢ koszty produkcji oraz zuzycie energii i czasu. Wiasciwosci reolo-
giczne powinny by¢ wykorzystywane podczas kontroli jakosci oraz opracowywaniu technologii
otrzymywania emulsji kosmetycznych, gdyz dostarczajg informacji o strukturze danego preparatu.

Z przeprowadzonych badan wynika, iz rodzaj metody sporzadzania emulsji ma wplyw na
jej wlasciwosci reologiczne, dlatego powinien by¢ dobierany indywidualnie do danego typu
uktadu emulsyjnego. Dodatkowo stwierdzono, iz zastosowany uktad pomiarowy wywiera
wplyw na ksztalt i polozenie w uktadzie wspotrzednych uzyskanych krzywych ptyniecia
i lepkosci. W przypadku uktadu ptytka—ptytka granica ptyniecia osigga wyzsze wartosci niz
przy zastosowaniu uktadu stozek—plytka. Cigglo$é krzywej ptynigcia i jej ksztalt sprzyjaja
wyborowi czujnikow stozek—ptytka jako korzystniejszych do przeprowadzania badan reolo-
gicznych emulsji kosmetycznych. Uktady emulsyjne, otrzymane poprzez mieszanie mecha-
niczne w nowoczesnym urzadzeniu Unguator, charakteryzuja si¢ dobra stabilnoscia, stad
plynie wniosek, ze dzigki tej metodzie emulsja jest odpowiednio rozdrobniona, co sprzyja
jej trwatosci i jako$ci. Z zastosowanych uktadéw woskow, skuteczniejszy oraz wykazujacy
lepsze wlasciwosci reologiczne okazat si¢ uktad Jeesperse CPW-2. Kolejnym etapem badan
powinno by¢ lepsze poznanie tego uktadu i zbadanie mozliwosci uzycia go w wytwarzaniu
innego rodzaju emulsji. Wytworzone emulsje kosmetyczne, zawierajace mieszaning Natural
Wax Jelly charakteryzowaty si¢ dobrymi wiasciwosciami reologicznymi.
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