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BEVEZETES

A fogyasztéi szokasok valtozasa miatt egyre nagyebdntsége van az emulziés
rendszereknek mind a kozmetikai ipar, mind a gybegypar teriletén. Napjainkban két
alapved vasarloi igény nyilvanul meg: 1) az adagolasi gyaag lecsokkentése (elhtuzédo
illetve szabalyozott hatéanyag felszabadulads hitZss); 2) minél tobb hatast egy
készitményben egyesif,multifunkcids”) termékek alkalmazéasa.

Az Osszetett emulzidk megfelelnek ezeknek a mottegpasztoi kihivasoknak, és az
Osszetétel valtoztatasaval a felhasznalo igénytsizée szerint kielégithik. Jelenbséguk
elvalasztasi tulajdonsaguknak és alleitt hatbanyag leadasuknak koszéthbtszen olyan
hatdanyagok valhattak és valhatnak terapias eseék@mnelyek Osszetételekbe (termékbe)
épitése instabilitasuk, révid biologiai felezéssjitk vagy mellékhatasuk kovetkeztében eddig
nem volt megoldott.

A kozmetikai termékek gyartasaval kapcsolatos jagiabalyok valtozasa, a
készitmények mitségével kapcsolatos elvardsok folyamatos ndvekedége egyre
modernebb vizsgalomaodszerek elterjedése szintéjainkpkihivasainak szamitanak. Mivel
kevés olyan mddszer van ezen készitményelositésére, ami az @b emlitett szakmai
elvarasoknak eleget tesz, ezért szikséges a malevhegalamint az UGjabb és Ujabb
szerkezetvizsgalé mddszerek tanulmanyozéasa.

Az Osszetett emulziok érzékeny rendszerek, ezédyama fontos folyamatos
vizsgalatuk és ellgmzésik. Ehhez szikséges a megl&zerkezetvizsgald modszerek
0sszetett rendszerekre toéalkalmassaganak tanulmanyozasa, kivalasztasaregteleb
mobdszer dsszetett emulzidk vizsgalatara téreaptalasa és kidolgozasa.

Az Osszetett emulzidk ipari szinten tordénagyobb mérték alkalmazaséat gatolja,
hogy ezeknek a rendszerek a hosszan tarté stabilk@m megoldott. Ahhoz, hogy az
0sszetett rendszereket nagy mennyiségben tudjiédliedni, szilkkség van olyan megfélel
vizsgalati mdédszerek kivalasztasara, melyek gyorsayyszeien elvégezhék, kénnyen
kiértékelhebk és az eredményeik alapjan stabil 6sszetett egiulmlunk Iétrehozni.

CELKIT UZES
Kutatdsi munkam céljauliztem ki olyan szerkezetvizsgalé modszerek keres&sét

kidolgozasat 6sszetett emulzidk tanulmanyozésanalyekkel a klasszikus emulziovizsgalati



modszerek kiegészitlidt, az dsszefliggések a szerkezet és az azt befdyksgdnbod
tényedk kozott meghatarozhatdk, pontosithatok.

Ezen mddszerek segitségével az 6sszetétel, amalkahdo eszkdzok,iiszerek és a
gyartastechnologia tervezhieé valik, ami alapvét fontossagu a gyoégyszer-és a kozmetikai
ipar tertletén.

Kozmetikai iparban dolgozé kutato-fejlesként alkalmazni szeretném a kivalasztott
szerkezetvizsgald mddszereket az aldbbi terlleteken
* megfeleb termékosszetétel és gyartastechnoldgia kivaladzoas
e gyartaskozi elletrzések folyaman,
» téarolas soran elvégzeheéllersrzések részekent,
» (Osszetett jelleg igazolasa (szabadalmi igénypontok)
Céljaim elérésének érdekében a kovetkazsgalatokat végeztem el:
1. V/olv dsszetett emulziokd@llitasa kilonbo& modszerekkel:
e kilénb6® gyartastechnolégiaval
* az 0sszetételek - kilonbHparaméterekkel tortén megvaltoztatasaval
2. Szerkezetvizsgald moédszerek alkalmazasa az té#spelleg igazolasara és a fontos,
jellemzo tulajdonségok kvalitativ és kvantitativ jellemzésé
* mikroszkdépos szerkezet vizsgalat és cseppméreizanal
- kilénbo® polaritasu olajok alkalmazésa soran
- hatdéanyag nélkili és hatéanyag tartalmu emulgeién készitéskor
* DSC modszer
Termoanalitikai médszerrel vizsgaltam a v/o/v enutnikroszerkezetét; az 6sszetétel
valtoztatasanak befolyasold hatasat (olajpolaritas) gyartastechnoldgia hatasat,
valamint a kulonbdi tipusu (bels, kilss) vizes fazis aranyait.
- hatdéanyag nélkili emulziok esetén készitéskor
- hatdéanyag tartalmi emulzié esetén tarolas soran
* reologiai vizsgalatok
- hatéanyag nélkuli emulziok esetén készitéskor
- hatdéanyag tartalmi emulzié esetén tarolas soran
3. Hatéanyag kioldédast tanulmanyoztam in vitralk@enyek k6zott
* egyszeil v/o emulzidbdl

* (Osszetett v/o/v emulzidbol



ANYAGOK ES MODSZEREK
Anyagok

Kilénboz polaritdsu olajos fazist tartalmazo rendszerekatilinanyoztam. Az olajok
polaritasat polaritasi index (az olaj és a viz kbntert hatarfellileti feszultség) megadaséaval
jellemeztem. Minden 0Osszetétel olajos fazisa h@sqdlaritasu olajparokat tartalmazott.
Alkalmaztam &svanyi olaj szarmazékokat: paraffingf@austav Hess GmbH, Ph.EuPy
izohexadekan /2,2,4,4,6,6,8- heptamethylnonaneig@ima, Unigema miss€g), ndvényi olaj
szarmazékokat: avokado olaj (Symrise, Kozmetikanoseg), kukoricacsira olaj (Naturol,
Kozmetikai mirbség) és észtereket: izopropil-mirisztat (Oleon N, Eur.4), oktil-sztearat
(Cognis, Ph.Eur'®).

Az emulzio készitésekor a kovetkeemulgétorokat haszndaltam: polioxietilén (2)
sztearil éter /Steareth-2/ (Unigema, Unigema ds#g), polioxietilén (21) sztearil éter
/Steareth-21/ (Unigema, Unigema iés@g), polioxietilén (30) dipolihidroxi-sztearat /BE30
Dipolyhydroxystearate/ (Unigema, Unigema t88g), polietiién oxid és polipropilén oxid
blokk kopolimer /Poloxamer 407/ (Unigema, Unigemiadeég).

A kilsé vizes fazisba a kovetkézviszkozitdas novél anyagokat alkalmaztam a
rendszer stabilizalasanak érdekében: natrium-dlgih&P Alginates Ltd., Kozmetikai
minéséq), karboxi-vinil-polimer (BF. Goodrich, Ph.Euh}

Hat kilonbdd Osszetételt készitettem a kisérlet soran. Modmjlagként - ureat
(Honeywell Co. Belgium, Ph.Euf hasznaltam a kivalasztott 6sszetett emulziésbeizes
fazisdban, azért hogy tanulmanyozzam a modell amhagsara fell&p ozmdbzisnyomas
valtozast, valamint modell aktiv anyagként — ketafidrokloridot (Calypsol, Richter

Ph.Eur.f) hasznaltam ugyanazon 6sszetett rendszer vizissitsan.

Modszerek

Emulziok eléallitasa

Az Osszetett v/io/v emulzié elkészitése 1 lépésese(,step”) és 2 lépéses (,two step”)
technolégiaval tortént.

1 lépéses technoldgiahz eljaras soran az olajos fazist -amely tartaitmaa fellletaktiv

anyagokat- és a vizes fazist kilén-kulon melegiet?5°C-ra, majd az olajos fazist 6ntdttem
a vizes fazishoz. Ezutdn az emulziét 5 percig haniltam, majd tovadbbi mérsékelt
keverés kozbenidttem 25°C-ra. igy egylo/v, 6sszetett emulziot kaptam.d@llitas soran
alkalmazott fordulatszamok (percenkénti rotaci@paetkedk: 1000, 4000, 8000, 13500.



2 lépéses technoldgialss lepéeskent elkészitettem az egyfizei/o emulziot agy, hogy

mindkét fazist kulon-kulén melegitettem 75°C-ra jana v vizes fazist 6ntéttem az alacsony
HLB értéki felUletaktiv anyagot tartalmazo olajos fazisbaéaltitds soréan alkalmazott
fordulatszamok (percenkénti rotacio) a kovethke2.000, 4000, 8000, 13500.
A masodik lépésként a kapott/@ emulziot emulgealtam a magas HLB étitd&liletaktiv
anyagot tartalmazé,wizes fazisba. igy egyifo/v, 6sszetett emulziot kaptam.
Mikroszkdpos analizis
A mikroszkopos megfigyelésekhez LEICA Image AnaySiystem szamitogéppel vezérelt
képanalizadl6 berendezést hasznaltam, amely féngsekbppal volt o©sszekotve. A
mikroszkopos mérések soran megallapithatdé az @tseetulziod tipusa, az dsszetett cseppek
mérete és eloszlasa. Az alkalmazott nagyitas 18sck. Meghataroztam az olajcseppek és a
bels vizcseppek atlagos cseppatijér. Megszamoltam az egy adott képiilzen lev
egyszeifi €s Osszetett cseppek szamat és ez alapjan mégdliap az emulzid 6sszetett
jellegét szazalékosan. Az emulziéo homogenitasaepmgatméik segitségevel jellemeztem.
Termoanalitikai mérések
A méréseket Mettler Toledo DSC82berendezéssel, higitas nélkil hajtottam végre. A
mintakat (1@1mg) aluminium tégelybe mértem be, melyeket préselé azonnal
légmentesen zartam. Referenciaként Ures tégelginhlam. A mérések soran a mintakat
elészor Hitottem +25°C-tdl -60°C-ig, majd egyenletesen vigstzdgtem +25°C-ig, mindkét
esetben aiitési sebesség +5°C/perc volt. A mérések nitrogémosaféraban torténtek. A
héaram mennyiségét mértem antérséklet fliggvényében. A készilékkeliaés vagy fités
hatasara a vizsgalt anyagban végbement energia&aliol kovethet €s termikus gorbén
rogzithed. A termikus gorbén jelentkézsucs terlilete a teljes entalpiavaltozast adja eg
DSC csucs alatti terulet kiértékelésére STSRftwaret hasznaltam.
Reoldgiai vizsgalatok
A reoldgiai vizsgalatokat RheoStress 1 HAAKE reoenél végeztem. A mérések
25°Ct0,1°C on torténtek. A mérés soran felvettem a rrifiddyas-€s viszkozitds gorbéit. A
nyirasi sebességgradienst 0-t6l 100 1/s-ig (fdlsz#y), majd 100-t61 0 1/s-ig (leszallo ag)
valtoztattam. A nyiras titartama 60 s volt. A kiértékelés soran a Cassoemuetikai modellt
alkalmaztam.

A relativ viszkozitas adatokat a mért viszkozité&glkekldl szamoltam a kibs vizes
fazis viszkozitdsanak (14mPas) felhasznalasavdienmBrookfield viszkoziméterrel mértem
(2 ors6, 50 1/s, 25°C; viz+fellletaktiv anyag (Ralmer 407).



In vitro hatéanyagfelszabadulas vizsgalata

Az in vitro hatéanyagfelszabadulas vizsgélatokanEr vertikalis diffazidos cella (Hanson
Microette System, Hanson Research Corporation)tssggivel végeztem. 0,3 g mintat
helyeztem a cellul6z acetat membranra (Porafil, Maerey-Nagel, Germany), melynek
diffaziés felillete 1,767 chés pdrusatméje 0,45um. A kisérletet 250.5 °C-on végeztem és
akceptor fazisként foszfat puffert alkalmaztam. Arést 5 6éran keresztil végeztem. A
ketamin-hidroklorid mennyiségi meghatarozéasa spéstiometriasan (Unicam Helias UV-

vis Spectrophotometer, England) 269 nm hullamhaosgandént.

EREDMENYEK
Mikroszkopos képanalizis:
A mikroszkopos felvételek segitségével lathatjubgynhogyan fligg az 6sszetett rendszerek
tipusa és a cseppek mérete d@aldtasi technologiatol. A mikroszképos felvételake tipusa
lathatd az Osszetett emulzidnak: az 1 |épéses akidiaval készilt emulzidk esetén az
olajcseppekben tébb apro bielizcsepp talalhato (B tipus), mig a 2 |épésesn@digiaval
készilt emulzidknal csak egy bé&lgizcsepp lathatd (A tipus). Az 1 |épéses emulziblaz
olajcseppek atlagos atnige 5-2Qum kdzott van; mig a bdlsvizcseppek atméje 0,5-2,(um
kozott valtozik. A 2 l1épéses emulzidknal az olapsek atlagos atmée 5-8um kozott van,
mig a bel§ vizcsepp atméje 0,8-2,um kozoétt valtozik. Az 1. abran a kulonkibz

technologiaval készilt emulzidk mikroszkopos fedléitlathatoak.

1.a) 1.b)
1. 4bra: 1 lépéses technologiaval 1. a) és 2 lepésehnologiaval 1.b) édllitott v/o/v
emulziok fénymikroszkoppal készult felvételei



Részecskeméret analizis:

A cseppméretanalizis adatai alapjan megallapitotteogy az 1 Iépéses emulzidkban
az olajcseppek atlagos atréier nagyobb, mint a 2 lépéses technoldgia esetéonldan a
mérési adatok egyedil —mikroszkopos felvételek (ielknem mutatjak a cseppek
szerkezetének kilbénbseégeét.

A mérési eredmények alapjan nem lathaté kilonbdégonbos polaritadsu olajokkal
készilt rendszerek és a cseppszerkezet kozott. banom mikroszkdpos vizsgalat soran
megallapithatd volt, hogy a paraffinolaj és izoldel@n olajpart tartalmazé Osszetételek
esetén az 0Osszetett cseppek szama ¢alent alacsonyabb, mint a masik két olajpart
tartalmazé emulziokndl, ezért a tovabbiakban ezeketndszereket DSC modszerrel nem
vizsgéltam.

A bezart aktiv anyagok hatasa az 6sszetett emusizédkezetére

A)Urea

2 lépéses technoldgiaval (1000 rpm), avokadé -ugsricacsira olaj tartalmu olajos fazissal
készitett urea tartalmla Osszetett emulziét vizagalfél éves szobémérsékleten tortén
tarolasa soran. Ureéat (8m/m%) csak adeiges fazis tartalmaz. JOI megfigyelbehogy az
urea hatasara a mar bemutatott 2 lépéses techawhbgkészitett emulziok Osszetett
cseppjeinek cseppszerkezete megvaltozott, az egyobb bel§ vizcsepp helyett tébb apro
bels vizcsepp figyelhét meg készitéskor. Tovabba megfigyethdtogy tarolas soran ezek a
bels vizcseppek dsszefolynak egy nagyobb cseppé, nmjdzendzisnyomas fokozatos
novekedése miatt az olajos fazis felszakad és abgd=el$ és kil$ vizes fazis.

B) Ketamin-hidroklorid

2 lépéses technoldgiaval (8000 rpm), avokado -&eracsira olaj tartalmu olajos fazissal
készitett ketamin-hidroklorid (1m/m%) tartalmi Gstett emulzié fénymikroszkopos
felvételei jol szemléltetik az 6sszetett emulziérkezetének valtozasat (2. abra). Amikor a
ketamin-hidrokloridot csak a bélvizes fazis tartalmazta, a b&igizes fazis ionos jellegének
megvaltozdsa miatt megvaltozott az ozmozisnyomézért e készités utan azonnal
megkezddott az olajos fazis felszakaddsa és adbeiges fazis kiaramlasa, vagyis az
0sszetett v/o/v emulzi6 medsese, amely mikroszkopikusan, majd makroszkopikusan
lathatova valt. A 2. abra mutatja az 6sszetett eidlel$ vizes fazisaban Iévaktiv anyag
jelenlétének hataséat; jol lathatd, hogyoéselor az olajcseppek megduzzadnak, majd
felbomlanak.



A stabilitasi probléma megoldasa érdekében sziiksfiga két vizes fazis kozotti
egyensuly helyreallitdsara, ezért médositottamsazdiételt. Az 1,0 m/m% hatéanyagot 0,5-
0,5%-ban tettem az emulzié b&lés kil$ vizes fazisdba, valamint a kélsizes fazisban a
viszkozitas névé polimer mennyiségét megemeltem, ezzel is tovalaualozva a bels
vizes fazis kiaramlasat. Az ilyen dsszetétellelzikest emulzié stabil maradtjitbben (5°C-

on) tortér tarolas sordn meég 1 év utan is.

2. bra: Az 6sszetett cseppek duzzadasa és finégsz

DSC modszer

A DSC moddszer alkalmas vizsgalati médszer az tstizemulziok szerkezetének kvalitativ
és kvantitativ tanulmanyozasara.

a) kvalitativ eredmények:

A v/o/lv mintdkon egyenletesitéssel végrehajtott DSC mérés jol szemléltettetielieéviz
jelenlétét azzal, hogy a kidlsvizes fazis és a bésdiszpergalt fazis dermedése kilonkhoz
hémérsékleten tortént (3. abra).

A termikus gorbék alakjabdl kdvetkeztettem a belizes fazis jelenlétére, amit a gérbén egy
Ujabb csucs megjelenése mutatott. Tovabba a g@@rcsics magassadganak csokkerig¢seb
ill. eltinéséBl lathatdva valt a tarolas soran bekovetkégszetett szerkezet felbomlasa.

A termikus gorbe alakja visszatikrozi a fénymikiagaos felvételek soran kapott kiiloniboz
cseppszerkezetet a két technolégia esetén. Migléaéses technolégia esetén a beizes
fazis jelenlétét tikridz mésodik csucs — 45 °C felett jelent meg, addigépses technolbgia
esetén mar — 30 °C és — 40°C kozott lathato volt.
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3. adbra: V/o/v dsszetett emulzid jellegzetes DSE&E, ahol az els csucs a kil vizes
fazist (-18°C), a masodik csucs a ldelizes fazist (-30°C) mutatja.

b) kvantitativ eredmények:

A termikus gorbék segitségével megallapitottamlsshazes fazis fagyasi entalpiavaltozasat
(AH" ). Az entalpiavaltozasb6l meghataroztam a beliges fazis tdmegaranyaxf"). A
legnagyobb entalpiavaltozas\{" ) eredményét 8000 rpm keverési fordulatszamnalakapt
mind az 1 Iépéses, mind a 2 Iépéses technoldgiaresz alapjan ennél a fordulatszamnal a
legnagyobb a bels vizes fazis aranyaX(®"). Az eredmények alapjan kivalaszthat6 a

legoptimalisabb keverési fordulatszam, amellyedgdbb bel§ vizes fazis inkorporalhato.

Tanulmanyoztam az urea tartalmu dsszetett emubdid bizes fazis valtozasat tarolas soran.
Az Osszetett cseppek meg@reéseét jol tikrozik a DSC mérés soran kapott eregeiéramit a

4. dbran lathatunk.

Urea tartalmd v/o/v emulzi6 tarolasi vizsgalata
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4. abra: 2 lépéses technologiaval készllt ureaatar@i v/o/v 6sszetett emulzio vizsgalata
soran kapott entalpiavaltozasi adatok a# fiiggvényében



A 4. abran ol latszik, hogy a bélsizes fazis mennyisége hogyan valtozik a taratdars Az
el hénapban torténndvekedés annak tulajdonithatd, hogy az ure&ltaaizé bel§ vizes
fazis felé aramlik — a két vizes fazis kozott fplléozmaozisnyomas kildnbség miatt - a Klils
vizes fazisbol a viz, amely azdidolyaman telisdik és a bels vizes fazist korulvely
olajmembran elszakad és kiaramlik a Beléz, amit az entalpiavaltozas cstkkenés mutat.

Ezen eredmények 6sszefliggésbe hozhatdk a reohdéigsekkel.

Reologiai vizsgalatok

1 Iépéses technoldgiaval készitett v/o/v emulznubmanyozasa

A folyas — és viszkozitas gorbék alapjan jol lathdtogy az 1 Iépéses technoldgiaval, adott
Osszetétellel készitett dsszetett emulziok pszdadpikus-tixotrop viselkedést mutatnak. A
folyashatar értékeket a visszaagbol hataroztam megel jobban tikrozi a felhasznalas és
tarolas korulmeényeit. A folyasgérbén hiszterézishulathato. A hiszterézishurok aranyos a
szerkezet megvaltoztatasahoz sziukséges befektetekaval.

Az eredmények alapjan megallapithatd, hogy a paméfj és izohexadekan (magas polaritasi
index) tartalmu olajos fazissal készitett emulziéamdixotrop tertilet nagysaga a legkisebb,
tehat ezen rendszernél kell viszonylag a legrovwadeld a szerkezet Ujbdli kiepulésehez.
Tovabba mindharom rendszernél 8000 rpm fordulatepam tixotrop terilet értéke kicsit
csokken, majd a keverési fordulatszdm noveléségrehdvekszik.

2 |épéses technoldgidval készitett v/o/v emulzmubmanyozéasa

A 2 |épéses technoldgiaval készitett 6sszetett aokuszerkezetviszkozitast mutatnak €s nem
tixotrép rendszerek, mivel a folyasgorbe felszabdeszallé aga teljesen egybeesik.

Az emulzidk viszkozithsa a keverés fordulatszdménékelésével novekszik. Ez azzal
magyarazhatdé, hogy minél nagyobb a keverés foshdata anndl kisebb az Osszetett
rendszert alkoté olajcseppek mérete — amit a csémimnanalizis adatai is alatamasztanak -
ezaltal tomorebb a rendszer, igyaviszkozitas.

A reolOgiai vizsgalatok alkalmazasaval nyomon kbe&t a kilonbosd hatdanyagok
befolyasold hatasa. Két hatdanyagot vizsgéltam:oamiletikai iparban gyakran hasznalt
hidratal6 hatasu ureat, valamint a gyogyszerkesrniyekben alkalmazott ketamin-
hidrokloridot. Mindkét vizsgalt hatbanyagot 2 Iéegtechnoldgiaval &dllitott, avokadd —es

kukoricacsira olaj tartalmu emulziéba inkorporéltam



Urea tartalmu dsszetett emulzid vizsgalata

Az Osszetett rendszer viszkozitasa afkitds utan fokozatosan névekedett, majd miutén
elért egy maximum értéket, csokkent. A beldzes fazis fokozatos térfogat ndvekedésének
hajtoereje az olajos fazis két oldalan talalhativdsztatikai ill. ozmdzisnyomas kulénbség. A
novekedés addig tart, mig az Osszetett csepp bbémo Ezt a folyamatot a viszkozitas
jellemzs csokkenése koveti, amely a 5. dbran lathat6. Tivala edz6 fejezetben ismertetett
DSC moddszerrel kapott eredményekre is j6 magyastzainak a reoldgiai paraméterekben

tarolas soran mutatkozo6 valtozasok.

V/olv dsszetett emulzié viszkozitasanak
valtozasa tarolas soran

1300

1100 4~

900 1

700

Relativ viszkozitas

500 T T T T T
0 30 60 90 120 150 180
1d6 (nap)

5. abra: Urea tartalmu v/o/v 6sszetett emulzio tiglaiszkozitasa az édfiggvényében

Ketamin-hidroklorid tartalmi 6sszetett emulzié vigdata
A ketamin-hidroklorid hatasara az Osszetett remdskenzisztenciaja nagymértékben

valtozott, amit viszkozitas csokkenés jelzett.

A reolOgiai vizsgalatok eredményei alapjan megdlletdé, hogy -az eddigi két
szerkezetvizsgald moédszer altal kapott eredménydidszhangban— a folyas-és viszkozitas
gorbék pontosan mutatjdk az altalam vizsgalt v/osszetett emulziokban a szerkezet

kialakulaséat és a tarolas soran bekovetkedtozasokat (duzzadas, felbomlas).
In vitro hatéanyagfelszabadulas vizsgalat:

A szerkezetvizsgaldo modszerek alkalmazasa soréottkegedmeények alapjan, kivalasztottam

a legmegfelélbb 0©sszetétél v/o/lv 0Osszetett emulzidt. A kivalasztott rendseerb
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inkorporaltam a hatdéanyagot (b&lss kul$ vizes fazis). Az igy létrehozott formula
hatdanyag kioldédasat hasonlitottam 6ssze a v/szegyemulzidval (a 2 Iépéses eljarassels
|épésében éAllitott egyszek emulzid), melyben azonos mennyigdmtéanyag talalhato.

A mérést 5 oran keresztil végeztem, ezeh athtt a v/o/lv Osszetett emulziobdl 75%
hatdanyag oldodott ki, mig az egyszefo emulzidbdl 37%.

5 6ra alatt tobb hatbanyag szabadult fel a v/oAzétett emulzidbdl, mint az egysizer/o
emulziébdl. A felszabadult hatbanyag mennyiségibkbibégének oka a rendszerek éltér
szerkezete és reoldgiai tulajdonsaga. A v/o/v detizemulzid esetén a hatdanyag jelen van a
kilsé vizes fazisban is. Ez utobbi esetben a hatéanyaddkt a kitsvizes fazisban oldott
hatéanyag biztositja egy keézddaggal, amit a belsvizes fazisbol folyamatos hatéanyag

utanpotlas kovet.

KOVETKEZTETESEK

A gyogyszer - és a kozmetikai iparban is nagy péedge van a validalt modszerekkel mért,
reprodukalhaté adatokkal alatAmasztott, j6l dokudlelaboratériumi fejlesztéseknek.
Minden termékél adatlap késziil, amelyben rogzitik a vizsgalandéamétereket (standard
erték meghatarozas), ezekhez igazodnak a gyartamésseg-elledrzés soran.
Termékfejlesztés lépései: 1) dtlet 2) laboratérinmegvalositas 3) probagyartas 4) gyartas
Mivel az dsszetett emulzidk nagyon érzékeny remeégzeezért nagyon fontos a megfélel
vizsgélati moédszerek kivalasztasa, kidolgozasakssgalati paraméterek standardizalasa.
A tanulmanyozott szerkezetvizsgald modszerek alaafima a termékfejlesztés soran:
l. Stabil v/o/v 6sszetett emulzidédllitasa adott hatéanyaggal
. A v/olv dsszetett emulzio szerkezetének ésildiAnak vizsgalata
A) Képanalizatorral dsszekapcsolt optikai mikrogabal tortéw vizsgalat

A mikroszképos vizsgalat végigkiséri egy termék wadgsitasat az édllitastol a

tarolas kézben végzett stabilitast ellerd vizsgalatokig.

Vizsgalandé paraméterek:

a) az Osszetett emulzié kéjpEse

b) Osszetett cseppek tipusa €s szama

c) atlagos cseppméret analizis

d) tarolds soran bekovetkieraltozasok (stabilitas vizsgélat)

e) bezart aktiv anyag dsszetett emulzidra tetshata
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B) DSC vizsgélat
Vizsgalandd paraméterek:
a) az Osszetett emulzidé kialakulasanak éleése (a termikus gorbén 2. csucs
megjelenése jelzi)
b) kilss-és bel§ vizes fazis mennyiségi aranyanak meghatarozasa
c) tarolas sordn bekdvetkiekvalitativ (2. csucs dihése)-és kvantitativ (béls/izes
fazis mennyiségi aranyanak csokkenése) valtozdtaiéezése
C) Reoldgiai vizsgalatok
Konzisztencia vizsgalat:
a) Folyas-és viszkozitas gorbe felvétele és érésleel
b) Megfeleb viszkozitas bedllitasa
c) Téarolas soran bekévetkiezaltozasok nyomon kovetése (konzisztencia szilasdu
ill. lagyulas)
Ezen harom szerkezetvizsgalé mddszer egylittesnadizalsaval egy stabil sszetett emulziot
tudunk létrehozni, amely rendszernél megtalal nyomon kévethék az eballitds, a tarolas
és szdlliths soran bekovetkevaltozasok. Tovabba ugy gondolom, hogy ezek agéizsi
modszerek az ipar szamara nagyon fontos kivanakakakngyors, pontos, koéltségkiniél
eléallitas és ellefrzés — is eleget tesznek, és pontos leirast adnaizsgalt félszilard

rendszerek tanulmanyozasa soran.
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OSSZEFOGLALAS

Kisérleti munkam célja kilonbdz szerkezetvizsgaldé modszerek szerepének
meghatarozasa a v/o/v 6sszetett emulzidk esetén.

Az eredményeket 6sszefoglalva megallapitottam, reogykroszképos vizsgalatok
szamos kozvetlen és jol detektalhatd informacidtnaid az Osszetett emulziok
mikroszerkezetéi.

A részecskeméret analizis eredményei alapjan dattarm, hogy az 1 l|épéses
technolégiaval készilt emulzidk esetén az olajosk@plagos cseppatnége nagyobb, mint a
2 lépéses technolégiaval készilt emulzidknal. Azonba mérési adatok egyedul —
mikroszkopos felvételek nélkil — nem jelzik a kidéms cseppszerkezetet. Ezért a
részecskeméret analizis a mikroszképos felvétele&@gitt irja le pontosan az dsszetett
szerkezetet.

A cseppszerkezetben nem volt lathato jélerkilonbség a kulonbézpolaritasu
olajparok alkalmazasa soran; habar az Osszetghpeke¥-os aranya alacsonyabb volt a
paraffinolaj és izohexadekan (magas polaritasi xhd&artalmi olajos fazissal készitett
Osszetétel esetén (&llandé emulgens koncetraciétipel
Az Osszetett emulzidk esetéiD&C modszeralkalmasnak bizonyult:

- akilonbos vizes fazisok tomegaranyanak meghatarozasara
- az optimdlis ddallitasi technologia (keverési fordulatszam) ésedstbvizcseppek
tomegaranya kozotti kapcsolat detektaldsara
- a kialakult ¢sszetett szerkezet jellegzetességemeghatarozasaval azo@litasi
technoldgiara valo kovetkeztetésre
- atéarolas soran bekovetkezaltozasok nyomon kovetésére
A szerkezet konzisztencia-valtozasanak nyomon K&ée¢ areoldgiai vizsgalatok
nyujtottak segitséget. A reoldgiai vizsgalatok jdlikroztek a fent emlitett két
szerkezetvizsgald modszerrel kapott eredmeényekdébly@s - és viszkozitas gorbék alapjan
lathatova valt a tarolas soran bekovetkszerkezet valtozas mechanizmusa. Mind a DSC
maodszerrel, mind a reoldgiai vizsgalatokkal kamwddmények mutatjak, hogy a lieldzes
fazis 1 honapos tarolasiddontban a legnagyobb, melyet a DSC mérés soragnadgobb
entalpiavaltozas érték és a reoldgiai mérés sol@gregyobb viszkozitas érték jelez. Ezt a

jelenséget megfigyelhetjik a mikroszképos felvdteteis.
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Az in vitro hatéanyag felszabadulasi vizsgalatok eredménggijal lathato, hogy a leadott
hatbanyag mennyisége fligg a rendszer szerkékégéteoldgiai tulajdonsagaitol.

A fent emlitett mikroszkopos vizsgélatok, a DSC sms, a reologiai vizsgalatok és a
hatoanyag felszabadulas vizsgalatok egyuttes atkaisa szilkséges a v/o/v emulzid teljes
jellemzéséhez. A gyartastechnoldgia, az 6sszedétal hatdbanyag természete nagy hatassal
van a bel§ és kil$ vizes fazis aranyara, ami befolyasolja a leadattbényag mennyiségét.

A fent emlitett mdédszerek egyittes alkalmazasayalggés hatékony vizsgalati eljaras all
rendelkezésiinkre a v/o/v 0sszetett emulziok opiraldisara, és igy a felhasznalasi
igényeknek megfeléltulajdonsagok megvalosithatéva valnak.

Kovetkeztetésképpen, ezen modszerek alkalmazasaigan a gydgyszer - és a kozmetikai
ipar terlletén a fejlesztési folyamatban, a gy&tdmologia kidolgozasdban és a tarolasi
vizsgalatok soran is.
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