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

ln der Grundlagenforschung zur Ermittlung tech

nofunktioneller Eigenschaften von isolierten

und modifizierten amphiphilen stoffen pflanzli-

chen und tierischen Ursprungs steht die Aufga-

be, mit kleinen Präparatmengen deren Eigen-

schaften in realen systemen zu testen. Werden

z. B. Effekte molekularer Veränderungen auf die

Grenzflächenaktivität (Grenzflächendruck und

adsorption) von definierten reinen Proteinprä-

paraten, Proteinfraktionen oder neuen syntheti-

schen Emulgatoren ermittelt, ist die Korrelation

dieser Eigenschaften mit der Emulsionsbildung

von interesse. Hierfür sind jedoch Untersuchun-

gen unter reproduzierbaren Emulgierbedingun-
qen erforderlich.

Da die lsolierung und chemische, enzymati-

sche oder physikalische Modifizierung von rei-

nen Proteinpräparaten und anderen amphiphi-

len Stoffen sehr aufwändig ist und oft nur kleine

Präparatmengen zur Verfügung stehen, ergibt

sich die Notvvendigkeit praktischer Tests mit
kleinen Probenmengen.
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Beschreibung der Emu lg iermethodik

In den Zylinder des Labor-Druckhomogenisators
(HH20, Abb. 1a und 1b) werden Voremulsionen
(20-ml-Charge) eingefüllt und mittels Kolben

(Ölhydraulik) durch ein System mit variabler Dü-

senanordnung (Abb. 2, System A oder B) und

definiertem Vorschub gepresst. Dadurch erge-

ben sich je nach Düsensystem, das beim System

A durch eine 1. Lochblende und ein kuqelventil
ähnliches Dispergiersystem charakterisiert ist,

unterschiedliche 5trömungsgeschwindigkeiten,

die das Emulgierergebnis bestimmen.

{:

Abb. 1b: HH20, Delail; 1: Zylinder mit Kolbenvor-
schub Jür Voremulsion; 2-4: Emulgieraufsatz mit
austauschbarem Düsensystem, siehe Abb. 1; 4:
Emulsionsaustritt aus dem Emulgieraufsatz;
5: E-lMotor (1,1 kwh) für die Hydraulikpumpe
(max. Öldruck l6 N4Pä)

Beim System B, wo ein durch den Austausch

der Kugel gegen eine zweite Lochblendenkam-

mer erfolgt {1), können hochviskose tmulsionen

über einen schnelleren Kolbenvorschub stärker
turbulenten strömungen au5gesetzt werden.

Weiterhin ist es möglich, mit dem System B mul-

tiple Emulsionen (2.8. Wr/o^Vr, Abb. 3) herzu-

stellen, indem mittels System A eine feindisperse

W1/0-Emulsion hergestelh wird (2.8. bei 8 MPa),

die dann mit geringem Energieeintrag (2. B. mit-

tels Flügelrühred in eineWr-Phase vordispergiert

und nachfolgend mittels System B bei 0,4 bis 0,7

l\4Pa diese multiple Voremulsion mit geringem

Abb. 2rAustauschbare Emulgiersysteme für Labor-Druckhomogenisator HH20
SystemAiNach der 1. Lo(hblende verschlie8t eine angedrückte Kugeldie 1. Kammer (Ringspalt), näch
überwindung des Ringspaltes gelangt die feindispergierte Probe über eine 2. Kammer zum Ausgang
System B: Nach der 1. Lochblende passiert die Probe die 1. Kammer (Turbulenzkammer) und nachlol-
gend durch eine weitere Lochblende die 2. Kammer mit dem Ausgang

Abb. 1a I l-abor-Druckhomogenisator HH20, gesamt
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Volumenstrom nachemulgiert wird (2,3). Auf

diese Weise können die Wj-haltigen o-Tropfen

in der Partikelgröße deliniert eingestellt werden
(2, B. o-Tropfen 5 bis 7 !m, W1-Tropfen etwa 0,8

bis 0,9 pm). Der Erhaltungsgrad det W -Phase in

der multiplen Emulsionen beträgt bei optimaler

Einstellung des Druckes zu 98%, oberhalb von 1

lMPa steigt derVerlust derWr-Phase an (Abb. 4).

Das hier vorgestellte Druckemulgiersyslem,

das auch leicht handhabbar und zu reinigen ist,

wurde bisher erlolgreich für die charakterisie-

rung der Emulgiereigenschaften von Biopoly-

merpräparaten und Emulgatoren, sowie für die

Enhvicklung niedrig- und hochviskoser Lebens-

mittel- und Kosmetikemulsionen eingesetzt. Die

Leistungsparameter für den HH20 sind in Tabelle

1 zusammengefasst, Emulgierergebnisse werden

in den Tabellen 2 und 3 gegenübergestellt.

Details des Emulgierprinzips

sowohl beiAnwendung des Systems A als auch

des Systems B wird die Vorenulsion mit einem

Volumenstrom von 1 lih bis 72 l/h dur(h einc

erste Lochblende O 0,43 mm mit einem Druck

von 0,4 bis 10 lvlPa gepresst und gelangt in Sys

tems A in eine zylindrische Kammer, die durch

eine Kugel iO 5,9 mm)verschlossen ist und mit-

tels Runddrahtfeder (Kraft 24,6 N) angedrückt

wird. Hier bildet sich bei Überwindung der Fe'

derkraft ein sehr enger spalt zwischen der Ku-

gel und der ringförmigen Kugelauflage. Es wird

Tab. 1r Parameter Läbor-Druckhomogenisator HH 20

Parameter Emulgiersystem A Emulgiersystem B

Probenvolumen (Votemulsion) 20 ml 20 ml

mittlerer Dürchsau (bezogen auf mögliche

Anzahlder Durchläufe pro Stunde)

2,8 l/h (144 niedri.q-vis

kose Proben/h)

2,0 l/h (102 hochviskose

Proben/h)

Volumensttom, Reispiele

-33 lih
(bei I < 500 mPa F)

-l lih bis 33 Uh

(beil'1-17Pas)

- 15 l/h
(beil - 0,5 - 1,0 Pa s)

12uh
(bei n < 100 mPa s)

5trömungsgeschwindigkeit an der

l. Lochblende
1,1 - 13,9 m/s 1,1 - 13,9 m/s

5trömungsgeschwindigkeit am Ringspah

(Kugel)

139 m/s (bei Spaltbreite

0,01mm)

Slrömungsgeschwindigkeit an der 2.

Lochblende
- 0,07 0,3 m/s

Arbeitstemperatur (Vortemperierung

Emulgieraufsatz und Zylinder)
10 bis 60'C 10 bis 60'C

Partikelqrößenbereich 0ruV* > 0,7 pm (d3 r)
-2-10pm(daJ
einstellbar

Partikelgrößenbeleich W0* > 0,7 pm (d3)

Partikel größenbereich WoM
(0-Tropjen)-

- 4 - 10 pm (da:)

einstellbar

regulierbarer Dispergierdruck
(Hydraulikstempel)

6 10 MPa 0,4 4,0 [/]Pa
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Emulgiersystem A Emulgiersystem B,

2Bohrungenä2mm***

Emulgator Volmen-

strom* l/h
Druck

Drß
$a
fui

Partikel-
größe d3.2

fm

Aggre-
gations-

faktort*

Volumen-
strom* l/h

orwl
N^
bal

Parti-
kelgrö-
ßed32

fm

Aggre-
gations-
faktor+*

lVolken-

protein-

isolat, nativ

3,5 55 1,11 1,0 tt) 5 7,00 '1,0

23,7 60 1,47 1,0 24,5 )0 2,24 1,0

72,0 70 1,30 1,0 72,0 40 1,66 1,0

Mo ken-

protein-

konzentrat,

partiellde-

naturiert

3,5 55 2,36 2,5 4,9 5 5,61 1,0

60 2,32 2,8 24,5 20 2,32 1,0

72,0 10 2,25 3,3 12,0 40 2,41 1,9

Tween 55 1,63 4,9 5 5,26

23,1 60 1,32 24,5 20 1,93

12 l0 1 ,14 72 40 1,38

Tab. 2rVergleich des Emulgiereffektes bei der Herstellung von Öl-in-Wasser-Emulsionen
(O/W 30/70) mit vers.hiedenen Homogenisiersystemen, Sonnenblumenö1, 1 % €mulgator (4)

* än der 1. Lo.hb ende:
** e.mittelt n 0,2 % ger 5DS-Lö5!ngj r,0 keineT.opfenaqqreqation
rii däs 2 Düsensynem hat zwe qeqenüber iegende Bohrungen (Abb. 1, Sy(eh B)

Tab. 3:Vergleich des Emulgierelfektes verschiedener Emulgiersysteme beim Emulgieren von Rohmilch
(mittlere Partikelgröße dr, 3,4 pm)

eine laminare Dehnströmung ver

mutet, in der die gedehnten Trop

fen der Voremulsion aufgrund des

plötzlichen Druckabfalls und der

Turbulenz nach dem Ringspalt

schlagartig zerfallen und sich

schnell voneinander entfernen.

lm System B herrscht nach

Überwindung der ersten Lochblen'
de ein geringerer Gegendruck, da

d;e in die Turbuienzkammer eintre-

tenden Emulsionen nur ein weite-

res Lochblendensystem mit einer

Bohrung oder zwei gegenüberlie-
qenden Bohrunqen (wahlweise 1,8

bis 2,2 mm) zu überwinden haben.

Bei der Überwindung des zweiten

Lochblendensystems wird aufgrund

der Lochblendenanordnung eine

turbulente Strömung vermutet,

die durch Variierung des Kolben-

vorschubs und Durchmessers der

Bohrungen in der strömungsge

schwindigkeit beeinflusst werderl

kann. Zur definierten Einstellung

des Kolbenvorschubs und des Kol

bendruckes ist der HH20 mit einem

Stromreqelventil (SUN-HVdraulik)

und einem Druckbegrenzungsven

tils (Bosch) ausgestattet. Dadurch

ist es möglich, den Volumenstrom

und den Druck den gewünschten

Emulgierbedingungen anzupassen.

Die Überwachung der Druckbedin-

gunqen {Hydraulikdruck) erfolgt
über einen elektronischen Druck

schalter PS1 00RG1 25 (Honeywell).

Somit kann einerseits ein

Emulgieren mit geringem Druck

bzw geringerem Volumenstrom

und andererseits mit hohem Druck

und hohem Volumenstrom durch

Auswahi der Düsensysterne A und

B realisiert werden. Auf diese Wei-

se ist zugleich der Energieeintrag

durch die Auswahl unterschiedli

cher Düsen möglich und es kann

eine Anderunq der Tropfenzerklei'

nerunq im stärker laminaren oder
turbulenten Fluss realisiert wer
den (detaillierte Strömungsunter
suchungen stehen noch aus).

Zusammenfassung

lvlit dem Druckh0mogenisator

HH20 können bei geringem Pro-

benvolumen unter definienen Be-

dingungen niedrig bis hochviskose

einfache und multipie Emulsionen

hergestellt sowie die Emulgierei-
qenschaften unterschiedlichster

amphiphiler Stoffe und Stotf kombi-

nationen definiert charakterisiert

werden. Zur Realisierung einer
großtechnischen Nutzung des hier

vorgestellten sehr variablen Labor-

Emulgierprinzips wäre eine Veruiel-

fä tiqunq des Svstems unter Beibe

haltung der Düsengeometrie und

eine kontinuierliche Zuführung der

Voremulsion mit einstellbarem Vo

lumenstrom notwendig.

Die Literaturliste lst direkt beim Autoren

erhältlich.

Die Konstruktion des HH20-Grundgerä

tes erfolgte durch Herrn Dr-lng. Wolf-

Eberhard Heyer, die Dr!ckregehng

wurde durch Herrn Dipl. lng. Wolf Rü

diger Schmidt konzipiert.

Abb. 3: Varianten der Phasenverteilung in multiplen Emulsionen

Abb.4j Einlluss von Emulgierdruck und Volumenstrom bei der Herstellung
multipler Emulsionen Wl/O/W2 auf den Erhaltungsgrad der W1-Phase beim
Einsatz von Emulgiersystem I (2)
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Emulgiersystem Druck MPa Volumenstrom
L/h

Partikelgröße d3 z. fm

1 x homogenisiert 2 x homogenisiert

HH20,System A 8.0 33,0 0,99 0,87

HH20,System B

2 Bohrungen

ä2mm

1,0 16,8 2,79 3,00

3,5 39,6 1,94 1,26
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