Druckhomogenisation niedrig- und
hochviskoser Emulsionen

Einfache und multiple Emulsionen

» Prof. Dr. habil. Gerald Muschiolik,
Food Innovation Consultant, Potsdam

Der folgende Artikel beschreibt die
Labor-Druckhomogenisation, die
einfache Herstellung kleiner Emulsi-
onsmengen (ab 20 ml) ermdglicht.
Durch den Austausch der Diisensys-
teme kdnnen definiert Emulsionen
von diinnfliissig bis pastds unter de-
finierten Bedingungen hergestellt
werden. Die Charakterisierung der
Emulgiereigenschaften von Emulga-
toren und zur Rezepturentwickiung
von einfachen und multiplen Emulsi-
onen wird ebenfalls beschrieben.

In der Grundlagenforschung zur Ermittlung tech-
no-funktioneller Eigenschaften von isolierten
und modifizierten amphiphilen Stoffen pflanzli-
chen und tierischen Ursprungs steht die Aufga-
be, mit kleinen Préparatmengen deren Eigen-
schaften in realen Systemen zu testen. Werden
z.B. Effekte molekularer Verénderungen auf die
Grenzflachenaktivitat (Grenzflachendruck und
—adsorption) von definierten reinen Proteinpra-
paraten, Proteinfraktionen oder neuen syntheti-
schen Emulgatoren ermittelt, ist die Korrelation
dieser Eigenschaften mit der Emulsionshildung
von Interesse. Hierfiir sind jedoch Untersuchun-
gen unter reproduzierbaren Emulgierbedingun-
gen erforderlich.

Da die Isolierung und chemische, enzymati-
sche oder physikalische Modifizierung von rei-
nen Proteinpraparaten und anderen amphiphi-
len Stoffen sehr aufwandig ist und oft nur kleine
Praparatmengen zur Verfligung stehen, ergibt
sich die Notwendigkeit praktischer Tests mit
kleinen Probenmengen.
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Abb. 1a: Labor-Druckhomogenisator HH20, gesamt

G1T (D) Jgs -5 5

i ¥ E

Abb. 1b: HH20, Detail; 1: Zylinder mit Kolbenvor-
schub fiir Voremulsion; 2-4: Emulgieraufsatz mit
austauschbarem Diisensystem, siehe Abb. 1; 4:
Emulsionsaustritt aus dem Emulgieraufsatz;

5: E-Motor (1,1 kWh) fiir die Hydraulikpumpe
(max. Oldruck 16 MPa)
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Abb. 2: Austauschbare Emulgiersysteme fiir Labor-Druckhomogenisator HH20

System A: Nach der 1. Lochblende verschlieBt eine angedriickte Kugel die 1. Kammer (Ringspalt), nach
Uberwindung des Ringspaltes gelangt die feindispergierte Probe iiber eine 2. Kammer zum Ausgang
System B: Nach der 1. Lochblende passiert die Probe die 1. Kammer (Turbulenzkammer) und nachfol-
gend durch eine weitere Lochblende die 2. Kammer mit dem Ausgang

Beschreibung der Emulgiermethodik

In den Zylinder des Labor-Druckhomogenisators
(HH20, Abb. 1a und 1b) werden Voremulsionen
(20-ml-Charge) eingefillt und mittels Kolben
(Olhydraulik) durch ein System mit variabler Dii-
senanordnung (Abb. 2, System A oder B} und
definiertem Vorschub gepresst. Dadurch erge-
ben sich je nach Diisensystem, das beim System
A durch eine 1. Lochblende und ein kugelventil-
ahnliches Dispergiersystem charakterisiert ist,
unterschiedliche Stromungsgeschwindigkeiten,
die das Emulgierergebnis bestimmen.

P

Beim System B, wo ein durch den Austausch
der Kugel gegen eine zweite Lochblendenkam-
mer erfolgt (1), kénnen hochviskose Emulsionen
tiber einen schnelleren Kolbenvorschub stérker
turbulenten Strémungen ausgesetzt werden.
Weiterhin ist es mdglich, mit dem System B mul-
tiple Emulsionen (z.B. W,/0/W,, Abb. 3) herzu-
stellen, indem mittels System A eine feindisperse
W,/0-Emulsion hergestellt wird (z.B. bei 8 MPa),
die dann mit geringem Energieeintrag (z.B. mit-
tels Fliigelriihrer) in eine W,-Phase vordispergiert
und nachfolgend mittels System B bei 0,4 bis 0,7
MPa diese multiple Voremulsion mit geringem



Volumenstrom nachemulgiert wird (2,3). Auf
diese Weise kénnen die W;-haltigen O-Tropfen
in der PartikelgréBe definiert eingestellt werden
{z.B. O-Tropfen 5 bis 7 pm, W;-Tropfen etwa 0,8
bis 0,9 pm). Der Erhaltungsgrad der W;-Phase in
der multiplen Emulsionen betragt bei optimaler
Einstellung des Druckes zu 98 %, oberhalb von 1
MPa steigt der Verlust der W;-Phase an (Abb. 4).

Das hier vorgestellte Druckemulgiersystem,
das auch leicht handhabbar und zu reinigen ist,
wurde bisher erfolgreich fiir die Charakterisie-
rung der Emulgiereigenschaften von Biopoly-
merpraparaten und Emulgatoren, sowie fiir die
Entwicklung niedrig- und hochviskoser Lebens-
mittel- und Kosmetikemulsionen eingesetzt. Die
Leistungsparameter fiir den HH20 sind in Tabelle
1 zusammengefasst, Emulgierergebnisse werden
in den Tabellen 2 und 3 gegeniibergestellt.

Details des Emulgierprinzips

Sowohl bei Anwendung des Systems A als auch
des Systems B wird die Voremulsion mit einem
Volumenstrom von 1 I/h bis 72 I/h durch eine
erste Lochblende @ 0,43 mm mit einem Druck
von 0,4 bis 10 MPa gepresst und gelangt in Sys-
tems A in eine zylindrische Kammer, die durch
eine Kugel (@ 5,9 mm) verschlossen ist und mit-
tels Runddrahtfeder (Kraft 24,6 N) angedriickt
wird. Hier bildet sich bei Uberwindung der Fe-
derkraft ein sehr enger Spalt zwischen der Ku-
gel und der ringférmigen Kugelauflage. Es wird

Tab. 1: Parameter Labor-Druckhomogenisator HH 20

(bein ~0,5-1,0Pas)

Parameter Emulgiersystem A Emulgiersystem B
Probenvolumen (Voremulsion) 20 ml 20ml
mittlerer Durchsatz (bezogen auf mégliche | 2,8 I/h (144 niedrig-vis- | 2,01/h (102 hochviskose
Anzahl der Durchldufe pro Stunde) kose Proben/h) Proben/h)
~331h ~ 1 1/h bis 33 L/
Volumenstrom, Beispiele (bei n < 500 mPa s) {beiny~1-17Pas)
~151h 72 h

(bei v} < 100 mPa s)

Stromungsgeschwindigkeit an der

Emulgieraufsatz und Zylinder)

1. Lichblanga 1,1-13,9 m/s 1,1-139m/s
Strémungsgeschwindigkeit am Ringspalt | 139 m/s (bei Spaltbreite |

(Kugel) 0,01mm)

Strémungsgeschwindigkeit an der 2. B ~0,07-03mis
Lochblende

Arbeitstemperatur (Vortemperierung 10 bis 60°C 10 bis 60°C

PartikelgréBenbereich O/W™*

> 0,7 Hm (dg‘z)

~2-10pm (dg3)
einstellbar

PartikelgroBenbereich W/O*

> 0,7 ym (ds,)

PartikelgroBenbereich W/O/W
{O-Tropfen)*

~4-10 pm (d,3)
einstellbar

regulierbarer Dispergierdruck
(Hydraulikstempel)

6-10 MPa

0,4-4,0MPa

* emulgatorabhéngig
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Tab. 2: Vergleich des Emulgiereffektes bei der Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen
(0/W 30/70) mit verschiedenen Homogenisiersystemen, Sonnenblumenél, 1% Emulgator (4)

Emulgiersystem A Emulgiersystem B,
2 Bohrungen a 2 mm***

Emulgator | Volmen- Dru Partikel- | Aggre- Volumen- | Dr Parti- | Aggre-

strom* I/h a | groBe d;, | gations- | strom* I/h a | kelgro- | gations-

Druck pm faktor** Bed;, |faktor**

ba ba | pm

Molken- 3,5 55 1,77 1,0 4,9 5 7,00 1,0
N B 60 | 147 1,0 24,5 20 220 |10
isolat, nativ

72,0 70 1,30 1,0 72,0 40 1,66 1,0
Molken- 35 55 2,36 2:5 49 5 5,61 1.0
Erme'”' 23,7 60 | 232 2,8 245 20 232 |10

onzentrat,

partiell de- | 72,0 70 2,25 3.3 72,0 40 2,47 1,9
naturiert
Tween 3.5 55 1,63 - 49 5 5,26 -

23,7 60 1,32 - 24,5 20 1,93 —

72 70 1,14 - 72 40 1,38 2

* an der 1. Lochblende;

** ermittelt in 0,2 %iger SDS-Lésung; 1,0 keine Tropfenaggregation

*** das 2. DUsensystem hat zwei gegeniiberliegende Bohrungen (Abb. 1, System B)

Tab. 3: Vergleich des Emulgiereffektes verschiedener Emulgiersysteme beim Emulgieren von Rohmilch
(mittlere PartikelgrofBe d;, 3,4 pm)

0,/W/0,

Abb. 3: Varianten der Phasenverteilung in multiplen Emulsionen
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Abb. 4: Einfluss von Emulgierdruck und Volumenstrom bei der Herstellung
multipler Emulsionen W1/0/W2 auf den Erhaltungsgrad der W1-Phase beim
Einsatz von Emulgiersystem B (2)
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Emulgiersystem Druck MPa Volumenstrom PartikelgréBe d; ; ym
L’'h = =
1 x homogenisiert 2 x homogenisiert
HH20,System A 8,0 33,0 0,99 0,87
HH20,System B 1.0 16,8 2,79 3,00
2 Buhrtgien 35 396 1,94 1,26
a2zmm
: — eine laminare Dehnstrdmung ver-
= ——  WazPhase e o mutet, in der die gedehnten Trop-
o . Oitropfen ——@ fen der Voremulsion aufgrund des
S plétzlichen Druckabfalls und der
: 6 [~ Wessertropfen Turbulenz nach dem Ringspalt
o) : .
Qty s e O schlagartig  zerfallen und sich
L=~ = schnell voneinander entfernen.

Im System B herrscht nach
Uberwindung der ersten Lochblen-
de ein geringerer Gegendruck, da
die in die Turbulenzkammer eintre-
tenden Emulsionen nur ein weite-
res Lochblendensystem mit einer
Bohrung oder zwei gegeniiberlie-
genden Bohrungen (wahlweise 1,8
bis 2,2 mm) zu Uberwinden haben.
Bei der Uberwindung des zweiten
Lochblendensystems wird aufgrund
der Lochblendenanordnung eine
turbulente  Strémung vermutet,
die durch Variierung des Kolben-
vorschubs und Durchmessers der
Bohrungen in der Strémungsge-
schwindigkeit beeinflusst werden
kann. Zur definierten Einstellung
des Kolbenvarschubs und des Kol-

bendruckes ist der HH20 mit einem
Stromregelventil  (SUN-Hydraulik)
und einem Druckbegrenzungsven-
tils (Bosch) ausgestattet. Dadurch
ist es moglich, den Volumenstrom
und den Druck den gewiinschten
Emulgierbedingungen anzupassen.
Die Uberwachung der Druckbedin-
gungen (Hydraulikdruck) erfolgt
(ber einen elektronischen Druck-
schalter PST00RG12S (Honeywell).
Somit kann einerseits ein
Emulgieren mit geringem Druck
bzw. geringerem Volumenstrom
und andererseits mit hohem Druck
und hohem Volumenstrom durch
Auswahl der Disensysteme A und
B realisiert werden. Auf diese Wei-
se ist zugleich der Energieeintrag
durch die Auswahl unterschiedli-
cher Diisen moglich und es kann
eine Anderung der Tropfenzerklei-
nerung im starker laminaren oder
turbulenten Fluss realisiert wer-
den (detaillierte Strémungsunter-
suchungen stehen nach aus).

Zusammenfassung

Mit dem  Druckhomogenisator
HH20 kdnnen bei geringem Pro-
benvolumen unter definierten Be-
dingungen niedrig bis hochviskose
einfache und multiple Emulsionen
hergestellt sowie die Emulgierei-
genschaften  unterschiedlichster
amphiphiler Stoffe und Stoffkombi-
nationen definiert charakterisiert
werden. Zur Realisierung einer
groBtechnischen Nutzung des hier
vorgestellten sehr variablen Labor-
Emulgierprinzips ware eine Verviel-
faltigung des Systems unter Beibe-
haltung der Dlsengeometrie und
eine kontinuierliche Zufiihrung der
Voremulsion mit einstellbarem Vo-
lumenstrom notwendig.

Die Literaturliste ist direkt beim Autoren
erhaltlich.

Die Konstruktion des HH20-Grundgera-
tes erfolgte durch Herrn Dr.-Ing. Wolf-
Eberhard Heyer, die Druckregelung
wurde durch Herrn Dipl. Ing. Wolf-Ri-
diger Schmidt konzipiert.
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