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1. BEVEZETES

Az élelmiszeripar szamottevo teriiletén taldlkozhatunk emulzidkkal. Gyartastechnologidjukat
vizsgalva megannyi kiilonb6z6 ipari folyamatot lelhetink fel, termékt6l és gazdasagi
kovetelményektdl fiiggben. Altalanosan az emulzidk gyartasa soran, diszperz fazis egyenletes
eloszlatasa torténik diszperzids kozegben, legtobbszor valamilyen mechanikai energia
hatasara. Az ¢lelmiszeriparban széles korben elterjedt emulziogyartd berendezések
rendszerint hagyomanyos modszereket alkalmaznak. Ilyen modszerek tobbek kozott a magas
nyirofesziiltséggel mikodo keveré és nagy nyomast alkalmazo homogénezd berendezések.
Azonban ezek a rendszerek nagy energiaigényiiek, nagy nyirofesziiltség éri a terméket, ami
kedvez6tlen hatassal lehet a hé-, és mechanikai hatasra érzékeny komponensekre. Ez a
komponensek funkciondlis tulajdonsagainak elvesztéséhez vezethet, ami gyogyszer-, ¢és
¢lelmiszeripari termékek esetében elfogadhatatlan. Raadasul a cseppméret és elosztas nehezen
kontrollalhato, igy nehéz konzisztens mindséget fenntartani a kiilonbozé tételek kozott. Ezen
problémaék lekiizdése végett egyre tobb figyelmet kapnak az 0uj modszerek, mint példaul a
membrantechnikdn alapuld Gn. membran emulzifikalds, mely egy kivalo lehetdséget kindl

emulzi6 cseppek létrehozasara.

A membran emulzifikalas (ME, membrane emulsification) egy uj, egyszerli, emulzidok
gyartasara alkalmas eljaras, amit mikropor6ézus membran segitségével hajtanak végre. Egyik
megvalositasi lehetdsége keresztaramu kialakitassal torténik. Ebben az esetben a diszpergalt
cseppek eléréséhez a diszperz fazist nyomdas hatdsara atkényszeritjilk a membran porusain,
aminek kovetkeztében cseppek jonnek létre a membran feliiletén. A cseppek elnyirodnak a
finom poérusi membran feliiletével parhuzamosan haladé folytonos féazis &ramlasanak

koszonhetden, levalnak a membran feliiletérdl, kialakitva igy az emulgealt cseppeket.

A hagyomanyos turbulencia alapu modszerekkel szemben szamos elénnyel rendelkezik. A
leggyakrabban emlitettek: az alacsonyabb energiaigény, az egyszerli kivitel, a konnyil
bdvithetdség, valamint alacsonyabbak a végterméket éré nyirasbol adodo stresszhatasok. A
lokalizalt nyiradsnak €s a geometriailag szabalyozott cseppképzddésnek koszonhetden jobban
tudjuk irdnyitani a kialakul6 mikrostrukturat. A cseppek mérete széles tartomanyban pontosan
szabalyozhato, szlik cseppméret eloszlas érhetd el, amely kevesebb feliiletaktiv anyag

hasznalatat teszi lehetové.
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Habar a membranemulzifikalas alapvetd elveit mar az 1990-es évek elott szabadalmaztattak
(NAKAJIMA 1998; SHIMIZU 1988 Japan), az 1990-es évek végéig alig talalunk olyan
szakirodalmi forrasokat, amelyek étkezési célra szant emulzidk vizsgalataval, vagy
fejlesztésével foglalkoznanak. Az 2000-es évekre 1) teriiletek nyiltak meg a membranos
eljarasok fejlesztésében, igy a membranemulzifikalas kutatdsa is 0j erdre kapott. Ettdl az
idészaktol kezdddden vilagszerte egyre tobb kutatocsoport forditotta figyelmét a
membranemulzifikalas alap- illetve alkalmazasi teriileteinek kutatasara a gyogyszeriparban, a

kozmetikai cikkek gyartasa soran és nem utols6 sorban az élelmiszeripar teriiletén.

Munkam sordn magit a membran emulzifikdlds modszerét, megvalositasi lehetdségeit
elemeztem. ElsOsorban ezzel a mddszerrel, kimondottan élelmiszeripari felhasznalasi céllal
készitett emulzidk gyartasaval kapcsolatos szakirodalmi kutatdsokat végeztem, valamint sajat

kutatasaim is erre a teriletre koncentralnak.

1.1. AMEGOLDANDO FELADATOK ISMERTETESE

Kisérleteimet harom f6 iranyvonal mentén terveztem, amelyet a kovetkezd alfejezetekben

mutatok be részletezve.
1.1.1. ME eljaras fejlesztése statikus keverovel ellatott csomembran alkalmazasaval

A membran emulzifikalas muiveletét, tobb membranmiivelethez hasonldan, statikus keverovel
kombindlva, lehetdség nyilik az eljards fejlesztésére. Kiilonboz6 membranmiiveletek
esetében, a statikus keverd alkalmazasa, mar szamos esetben bizonyult hatékonynak. A
madszer 1ényege, az dramlési paraméterek megvaltoztatisa a csdmembran belsejébe helyezett
terel6lemezekkel, a membran mechanikus modositdsaval. Ennek a modszernek a lehetséges
alkalmazasdnak a pontosabb felderitése ¢érdekében, vizsgalatokat hajtottam végre két
kiilonb6zé porusméreti membrant alkalmazva. Faktorialis kisérletterv alapjan az
emulzifikalas folyamatara jellemzd diszperz fazis fluxus értékét, valamint az &tlagos

cseppatmérd értékét és a polidiszperzitds index értékét meghatarozo modelleket allitottam fel.
Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezdek:

=  O/V tipusu emulzid készitése ME eljarassal, kiilonb6z6 pérusméretli membranokkal
(1.4 um, 500 nm):

= gstatikus kevero alkalmazasaval,ill. statikus keverd alkalmazasa nélkiil,
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=  Miveleti paraméterek valtoztatasaval a folyamatra gyakorolt hatasok vizsgalata. A
valtoztatott paraméterek a kdvetkezok:

= hajtéer6 (DF),

= nyiréfesziiltség (1) (a membran falanal).

= A vizsgalt mlveleti paramétereknek az emulzifikdlas folyamatdra kifejtett hatasanak
megallapitasa,

=  Optimalis gyartasi paraméterek meghatarozasa,

= A statikus kever6 folyamatra, amellett a keletkez6 emulzi6 tulajdonsagaira gyakorolt
hatasanak vizsgalata, az eljaras hatékonysdganak elemzése,

= A folyamatot jellemz6 matematikai modell felallitasa.
1.1.2. Termékfejlesztési kisérletek ME eljarassal

A szakirodalomban gyakorlatilag nagyon kevés olyan publikaciot lehet fellelni, ami
kifejezetten ME eljarason alapuld, élelmiszeripari termékgyartast mutatna be. Ennek okan,
termékfejlesztési kisérletek keretében élelmiszeripari emulziok ME eljarassal torténd gyartasi
modszerének kidolgozasat tliztem ki célul. Mindenképp egy jol ismert, elterjedt, nem
specialisnak szamito, egyszeriien a taplalkozasba épithetd termék eldallitasa volt a cél. Minél
kevesebb 0sszetevobdl allo termék 1étrehozasara, konnyen beszerezhetdé alapanyagok
felhasznalasara torekedtem. Két kiilonb6zo tipust, egy olaj a vizben (O/V) valamint egy viz
az olajban (V/O) tipusu élelmiszeripari emulziét allitottunk el6, a modszer és a berendezés
tobb beallitasban torténd tesztelése érdekében. Tovabbi szempont volt, hogy a termékek
eldallitisahoz minél kisebb mértékben legyen sziikséges tovabbi kiegészitd miivelet
alkalmazasa a membran emulzifikalason kiviil. Lehetdséget adva igy a hagyomanyos modon,
keveréssel és a membrantechnikai diszpergalassal késziilt termékek Osszehasonlitasara. A két
konkrét termék: egy hipoallergén (tejmentes) krémlikdralapként felhasznalhato, O/V tipust

emulzid, a masik egy V/O tipust salatadntet, olajba torténd ecet diszpergalassal (vinaigrette).
Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezdek:

= Optimalis gyartdsi paraméterek meghatdrozdsa (membran porusméret, hajtoerd,
nyirofesziiltség),

= Termékgyartas a meghatarozott paraméterek alkalmazasaval,

= A gyartott emulzidk stabilitdsdnak vizsgalata,

= Erzékszervi biralatok lebonyolitasa a termékek teszteléséhez,
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»  Krémlikor esetén 6sszehasonlito tesztelés egy a kereskedelmi forgalomban kaphat6 és
a ME eljarassal készitett likér kozott,
= Salatadntet esetén a ME eljarassal gyartott készitmény és hagyomanyos modon, kézzel

készitett termék Osszehasonlitasa.
1.1.3. Membrantechnikan alapulé mikrokapszulazas elemzése

Mikrokapszuldzéasi kisérleteim a membrantechnikan alapulé mikrokapszula eldallitasra
iranyulnak. Célja a laboratoriumi kortilmények kozotti eldallitasdhoz sziikséges alapkutatas
elvégzése. A mikrokapszula lehetséges falanyagainak elemzésétdl kezdve, az ME eljarassal

torténd eldallitasan keresztiil, a 1étrejovo mikrokapszuldk tanulményozasaval bezarolag.
Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezoek:

= vizben oldott maltodextrin, hidroxipropil-celluldoz, burgonyakeményitd és
kukoricakeményito karakterizalasa (részecskeméretének, molekulatomegének és zéta-
potencidljdnak meghatarozasa),

= keresztaramii membran emulzifikdlé berendezés tesztelése szilard mikrokapszula
prekurzor eldallitasanak érdekében,

= mikrokapszulak eldallitasanak elemzése O/V és V/O rendszerekben

= feliiletaktiv anyag alkalmazasaval, ill. feliiletaktiv anyag alkalmazasa nélkiil,

* mikrokapszula kinyerési modszer tanulmanyozasa,

= ]étrehozott mikrokapszuldk vizsgélata.
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2. IRODALMI ATTEKINTES

2. 1. ELELMISZERIPARI EMULZIOK

A legtobb ¢lelmiszeripari termék (pékaruk, emulzidk, fagyasztott termékek, stb.), ami
elszortan kiilonb6z6 komponenseket tartalmaz, diszperz rendszer, az emulzidé koztik a
leggyakoribb (VAN DIJKE 2009). Az emulzi6 olyan szabad szemmel egynemiinek latszo,
kolloid diszperz rendszer, amelyekben mind a diszpergalt anyag, mind a diszperzios kozeg
folyékony halmazallapott, és ezek egymdasban nem, vagy csak korlatozottan oldodnak. Az
egyik egy lipofil tulajdonsdgu olaj, a masik pedig egy hidrofil jellegli folyadék, altalaban viz.
Attol fiiggden, hogy a kettd koziil melyik alkotja a kiilsé folytonos fézist, illetve melyik a
diszpergalt kdzeg, 1étrejohet olaj a vizben (O/V) vagy viz az olajban (V/O) tipusu emulzio.

A tudomany mai allasa szerint az anyagrendszereket fizikai-kémiai szempontbdl az Ostwald-
féle diszperz rendszer elmélet szerint rendszerezik. A diszpergalt részecske ,,d” atmérdje

alapjan harom csoportra osztjak (SZANTO 1987):

= amikroszkopos (molekularis, homogén) rendszerek d<1nm
= Kolloid (szubmikroszkopos) rendszerek 1 nm <d<500nm
= durva diszperz (heterogén) rendszerek d >500 nm

Egy diszperz rendszer legaldbb két komponensbdl, ,,folytonos” (homogén) diszperzids
kozegbdl és diszpergalt anyagbol épiil fel. Keletkezésekor a diszpergélt anyagot valamilyen
mechanikus energia hatdsira finoman szétoszlatjak, diszpergaljdk a diszperzids kozegben.
Stabil diszperz rendszer esetében a diszpergalt anyag homogénen oszlik el a diszperzids
kozegben. Ugyanakkor a részecskék érintkezése ¢€s adhézidja kovetkeztében, a rendszer
aggregaciora, ill. koagulaciora hajlamos, melyet stirliségtdl fliggden, iilepedés (szedimentacid)
vagy lefol6zodés (flokkulacio) kovet, ezaltal a diszperz rendszer megsziinik (1. abra). Az
egymdasban diszpergalodd fazisok a megnovelt hatarfeliilet csokkentése céljabol gyorsan
rekombinalddnak, azaz két nagyméretli fazissa allnak Ossze. Ahhoz, hogy stabil emulziot
allitsunk eld, sziikkség van valamilyen feliiletaktiv anyagra, amivel stabilizalni lehet az
emulziot (BUDAI 2009). Stabilizalasra alkalmas segédanyagok a feliiletaktiv anyagok (mas
néven tenzid, detergens, emulgeator vagy stabilizator) és az elektrolitok (BERECZ 1998).
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Olaj

Mechanikus Emulzio
energia

Olaj
diszperzioja
vizben

Szétvalas

1. dbra: Diszperz rendszerek: O/V emulzid

A diszperz rendszerek korébe szamos jol ismert termék tartozik, melyekkel nap, mint nap
talalkozhatunk az élelmiszeriparban: tej, tejszin, majonéz, vaj, margarin, krémek, ontetek,
krémlik6érok, fagylalt alapok és kiilonféle kocsonyas-gélszerii anyagok (zselatin) stb.
formajaban. Az emulzid egyes esetekben a gyartas soran eldalld késztermék, pl. fogyasztasi
tej, vaj, stb. Mas esetekben emulziot hasznalnak fel valamely termék eldallitasahoz, ilyen pl. a
majonézes salata, a kiilonboz6 salatadntetek, a krémek, stb. (SHAW 1986; SZANTO 1987;
CHARCOSSET 2009). A termékek eldallitasanal az emulzifikalas a kovetkezd hatassal van

az élelmiszer nyersanyagaira:

= 3ltaldban a viszkozitas €s textura az, amely jelentds valtozast szenved,

= szinben torténd valtozas (pl. homogénezett tej fehérsége fokozodik),

* iz és aromaanyagok finomabb eloszlasban talalhatok a miivelet utan, igy az érzékelés
intenzitasa no (teltebb, lagyabb/selymesebb, harmonikusabb izhatas)

= az emészthetsége a kezelt termékeknek javul, mivel a zsir és fehérje fazis finomabb
eloszlasu lesz,

= az eltarthatosag alakuldsa nem egyértelmii (BERECZ 1998).

Az élelmiszeriparon tal, szamos iparagban talalkozhatunk emulziokkal, ezek koziil a
legjelentdsebbek a vegy- és a gépipar. Ezen iparagak szamos teriiletén hasznalnak emulziokat,
pl. kozmetikai-, gyogyszer-, fémmegmunkal6 iparban, tovabba a mezdgazdasagban: a
novényvédelem és az allattenyésztés teriiletén. Az emulzidk legéltalanosabb csoportositas

szerint megkiilonboztetiink makroemulzidkat, mikroemulziokat és nanoemulziokat (BECHER
2001):

10
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A makroemulziok esetében az emulgealt fazis cseppmérete nagyobb, mint 10 pm. A
makroemulzidk termodinamikai szempontbol nem egyensulyi rendszerek, mert fazisai a

koaleszcencia (6sszefolyas) kovetkeztében viszonylag kdnnyen és gyorsan szétvalnak.

A nanoemulziok a két egymassal nem vagy csak korlatozott mértékben elegyedd folyadék
mellett feliiletaktiv anyagot is tartalmaznak, amely elOsegiti az emulzioképzdodést. A
nanoemulziok esetében az emulgealt cseppek mindegyike kisebb 100 nm-nél, igy
nagymértékii kinetikai allanddsdgot mutatnak, és kevésbé hajlamosak szedimentaciora. A
nanométeres mérettartomanyra egyébként az elnevezés is utal, de eléfordulnak miniemulzi6,
ultrafinom emulzid, homogén emulzid, vagy szubmikron emulzi6 néven is, amely
elnevezések esetében az emulgealt cseppek dimenzidja kevésbé egyértelmii (LAOUINI et al.
2012). Felhasznélasukat tekintve szabalyozott hatdanyag hordozd rendszerként nagy jovot

josolnak ennek a tipusnak.

A mikroemulziokat egy polaris folyadék (viz), egy vele nem elegyedd apolaros folyadék és
feliiletaktiv anyag alkotja. A tenzid molekula orientacidja szerint O/V, és inverz micellds V/O
tipusu emulzi6 szintén létrejohet. A makro- és nanoemulziokkal ellentétben a spontan
létrejové mikroemulziok mar termodinamikailag egyensulyi rendszerek, amelyek képzddése
legtobbszor segéd tenzidet (kotenzidet) igényel, amely a két fazis kozotti folyadék-folyadék
hatarfeliileten megoszlik. A két tenzid altal létrehozott adszorpcids réteg biztositja a
Meérettartomanya 0,1-10 pm kozotti. A mikroemulzidk szintén jol alkalmazhatok a

szabalyozott hatdanyag hordoz6 rendszerekben.

2.2. MEMBRAN EMULZIFIKALAS (ME)

Emulziok eldallitdsara szdmos modszer és elnevezés 1étezik. Utdbbibdl az emulgealas €s az
emulzifikalas kifejezés a legelterjedtebb. A magyar szakirodalmi forrasokban az emulgalas
kifejezés az altalanos, de az idegen nyelvli szakirodalomban, a membran alkalmazésaval

torténd emulziodkészitésnél, a membran emulzifikalas székapcsolat a hasznalatos.

A membran emulzifikalds egy 11j, egyszerli, cseppenként torténd emulgealasi modszer, amit
egy mikroporézus membran segitségével hajtanak végre. NAKAJIMA ¢és SHIMIZU
szabadalmaztatta a direkt membran emulzifikalasi eljarast 1988-ban, majd 1996-ban SUZUKI
a premix membran emulzifikdlasi modszert (NAKAJIMA 1998, SHIMIZU 1988). A
potencialis alkalmazasok szamos teriiletén az utdbbi 15 évben kapott nagyobb figyelmet.

11
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Azbéta szamos Kkisérleti tanulmany foglakozik a témaval, amelyek foként a folyamat
paramétereire iranyulnak, mint példaul a membran tipusa, az atlagos poérusméret, porozitas, az
aramlési sebesség, a transzmembran nyomaskiilonbség ¢és a hajtéeréd (GIJSBERTSEN-

ABRAHAMSE 2003).
2.2.1. Membran emulzifikalas alapjai

A membran emulzifikalas modszerével a kiilonb6z6 paraméterek gondos megvalasztasaval a
membran névleges porusméretéhez viszonyitva, 2-10-szer nagyobb atmérdjii cseppekbdl allo
emulzié nyerhetd (JOSCELYNE et al. 2000). Az egyes gyartasi paraméterek hatdsa ma mar
viszonylag jol ismert, kiilondsen a keletkezd emulzi6 mindségét befolyasold tényezdk. Az
eddigi kutatdsok eredményesen térképezik fel a membran pérusméretének, eloszlasanak és
atmérdjének (csdémembran esetén) kozvetlen hatasat. A hatérfeliileti fesziiltség €s a fal mentén

fellépd nyirderd szintén fontos tényezok.

A membran emulzifikalas technikdjat vonzova teszi szamos ipardg szamara az egyszeriisége,
a potencidlisan alacsonyabb energiaigénye, a szlik méreteloszlassal jellemezhetdé finom
emulzid, amelyet kevesebb feliiletaktiv anyag felhasznaldsaval allitanak el6, mint a
konvencionalis modszerek esetében (KUKIZAKI et al. 2010). A rendszer egyarant
alkalmazhat6 olaj-a vizben (O/V) és viz-az olajban (V/O) emulziok gyartasira (JOSCELYNE
et al. 2000). ). A kisebb nyiroerd lehetdvé teszi a nyirderdre érzékeny anyagok, mint a
keményit6 vagy a fehérje hasznalatat is (VLADISAVLIEVIC et al. 2000; JOSCELYNE et al.
2000). A modszer leggyakrabban emlitett elényei (KATOH et al. 1995):

= monodiszperz emulzidt lehet vele eldallitani,
* a membran porusok atmérdjének kivalasztasaval a diszperz fazis cseppméretét a
kivant igényekhez lehet igazitani,

= stabil emulzid nyerhet6 még magas diszperz fazis koncentracio esetén is.

Membrant alkalmazva a technoldgia soran kikiiszobolhetjiik az emulzids cseppek
véletlenszerli kialakuldsat, hiszen haszndlatukkal minden egyes cseppet kiilon-kiilon
egyesével hozunk létre. Habar a membran emulzifikalas koncepcidja tobb évtizede 1étezik,
még nem sikeriilt teljes mértékben kiaknazni és felfedezni az altala nyujtott lehetdségeket.
Ipari alkalmazéasanak bevezetésének egyik gyakran emlitett korldtozo tényezdje: a diszpergalt
fazis membranon keresztiili alacsony fluxusa, kiilondsen a kisebb, szubmikron méretli

cseppek esetén (CHARCOSSET 2009; JOSCELYNE et al. 2000; SOTOYAMA et al 1999).

12
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Ebbdl kifolyolag egyes vélemények alacsony teljesitménytinek talaljak nagyilizemi gyartashoz
az élelmiszeripar teriiletén (GIJSBERTEN-ABRAHAMSE et al. 2004). Azonban kisebb
mennyiségli, kiilonalldo Osszetevok eldallitasara kivaléan alkalmas, melyeknél fontos a
cseppméret eloszlas (PAWLIK & NORTON 2012). Ide tartoznak az un. egészségesebb
¢lelmiszerek (SONG 2003), mint a csokkentett s6 ¢és zsirtartalmu termékek vagy a
gyogyszeripari készitmények (HIGASHI & SETOGUCHI 2000). A membran emulzifikalas
kiilondsen alkalmas az efféle termékek gyartdsara, hiszen a keletkez6 cseppek nem
deformalddnak a késdbbiekben, és nincsenek kitéve nagy nyird hatdsoknak (HANCOCKS et
al. 2013).

2.2.2. A membran és a hagyomanyos emulzifikalas 6sszehasonlitasa

Osszehasonlitva a membran emulzifikalast a hagyomanyos emulzidgyartas réshatds elvén
miikodo ¢€s turbulencia alapi modszereivel, mint példdul a homogenizalas és a rotor-stator
rendszerek, membran emulzifikalassal kevesebb energiara van sziikség adott mérettartomanyu
cseppek eléréshez. A hagyomanyos emulziogyartd berendezések nagy fajlagos energia
bevitellel oszlatjak szét a cseppeket (KARBSTEIN & SCHUBERT 1998), ami az emulzid
hémeérsékletének novekedéséhez vezet, mivel jelentés mennyiségli mechanikai energia hové
alakul a belsd anyagsurlodas kovetkezében (MCCLEMENTS 2005). Emellett a
konvencionalis modszerekben k6zos, hogy a diszpergalt anyag nagy nyirderdnek van kitéve.
A hagyomanyos emulziogyart6 rendszerektdl eltérden, a membran emulzifikalo berendezések
az enyhe nyirderének koszonhetéen allandé hdOmérsékleten miitkddnek. Magas emulzid
kihozatal érhetd el, mindekdzben a gyartas sordn megdrizve a hd-és nyiroderére érzékeny
Osszetevok épségét (DRAGOSAVAC et al. 2012, SURH et al. 2007, VLADISAVLIEVIC &
WILLIAMS 2008). Keresztarami membran emulzifikalas (DME) esetén a sebesség gradiens
(y) a membran feliiletén (1-10) x 10 s, de egységes méretli cseppeket lehet eldallitani
spontan cseppképzddéssel, nyiras nélkiil is, a kapillaris nyomds, vagy Laplace-
nyomaskiilonbség hatasara (KOSVINTSEV et al. 2008, KUKIZAKI & GOTO 2009,
KUKIZAKI 2009, MAAN et al. 2011). Premix emulzifikalas soran a sebesség gradiens az
SPG membran porusaiban (1-10) x 10% s™. Osszehasonlitisképpen, a nagy nyirderdt
alkalmazo keverds berendezések és kolloidmalmok esetében a sebesség gradiens mintegy 10°
st mikrofluidizalok esetében meghaladhatja a 10° s *-t. Premix emulzifikalas soran a bevitt
energia egységnyi térfogata 0,05-5 kJ dm™, ami 1-2 nagysagrenddel kisebb, mint a nagy
nyomést homogenizalé késziilékek esetében (3-20 ki dm™®) (VLADISAVLIEVIC 2015).
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A hagyomanyos emulzidgyartd berendezések esetében az energia bevitel térben nem
egyenletesen oszlik meg. Példaul a rotor-stator rendszereknél a nyirderé nagy a forgorész
kozvetlen kozelségében, és kicsi az un. ,holt terekben”. Ez eredményezi a cseppek
polidiszperzitasat. A legtobb ME rendszernél, pl. a keresztaramunal, a nyiroeré egyenletesen
oszlik a membran feliiletén, a membran falan lokalizalt, nem pedig a fluidum fétomegének
teljes térfogatdban. CFD-szimulédcié (Computational Fluid Dynamics, magyarul szamitogépes
folyadékdinamika) segitségével kimutattdk, hogy egy horizontalis oszcillalé membran
emulzifikalasi rendszerben a sebesség gradiens elhanyagolhatéva valik a membran feliiletétol
mindéssze 0,5 mm sugariranya tavolsagokban, viszont a membran feliileti sebesség gradiens
1,4 x 10® st is lehet (SILVA et al. 2015). A lokalizalt nyirdsnak és a geometriailag
szabalyozott cseppképzOdésnek koszonhetéen, a cseppek mérete széles tartomanyban
pontosan szabdlyozhatd, és szlik cseppméret eloszlds érhetd el. A ME sordn hasznalt
membranok beépithetok kiilonb6zd egyéb miiveletet végzd berendezésekbe, igy integralt
rendszereket hozva létre, amik lehetévé teszik az egyidejii cseppképzddést ¢és kémiai /
biokémiai atalakitast vagy fizikai-kémiai atalakulast a kialakult cseppekben. A kovetkezd
membran emulzifikalassal integralt rendszerekre volt mar példa: folyadék-folyadék extrakcid
(CHENG et al. 2008, XU et al. 2005), kétfazist enzimatikus atalakitas (LI & SAKAKI 2008,
MAZZIE et al. 2010) pervaporaci6 (CHANG & HATTON 2012) és komplex koacervalas
(PIACENTINI et al. 2013).

2.2.3. Membran emulzifikalas fajtai

A membran felhasznélasaval torténd emulziokészitési technologiak két csoportra oszthatok:
premix vagy elékevert (PME), ill. direkt vagy keresztaramti membran emulzifikalasra (DME)

(2. abra).

(a) Direkt membran emulzifikdlas (DME) (b) Premix membran emulzifikalas (PME)

Agd g

Tiszta diszperz fazis El6 emulzid

2. ébra: Direkt (a) és premix (b) membran emulzifikalas sematikus abraja
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Membran emulzifikéalas soran a diszperz fazis atjut a membran porusain a tuloldalt talalhato
folytonos fazisba. Ahogy a diszperz fazis elhagyja a podrusokat és érintkezik a folytonos
fazissal, emulzids cseppek alakulnak ki (NAKASHIMA et al. 2000). Ezek a cseppek spontan
leszakadnak a poérusokrol és belediszpergalédnak a folytonos fazisba (premix membran
emulzifikalas), vagy ezt a spontdn folyamatot eldsegithetjilk erOhatas kifejtésével is, a
folytonos fazis keringtetése altal kialakitott nyirderd novelésével (keresztarami membran

emulzifikalas) (ZHU & BARROW 2005).
2.2.3.1. Direkt vagy keresztaramu membran emulzifikalas

A membran emulzifikalds egyik megvalositasi lehetdsége keresztaramu kialakitassal torténik.
Ebben az esetben a diszpergalt cseppek eléréséhez a diszperz fazist nyomds hatasara
atkényszeritjiik a membran podrusain, ennek kovetkeztében cseppek jonnek létre a membran
feliiletén. Ekozben, a finom porust membran feliiletével parhuzamosan haladé folytonos fazis
keresztaramu aramlasanak koszonhetden a cseppek levalnak membran feliiletérol (3. abra). A
keresztiranyban araml6 folytonos fazis leszakitja (elnyirja) a cseppeket €s elszallitja dket a

membran feliiletérél (GIUSBERTSEN-ABRAHAMSE 2003).

o
+O_O-O_O_O-O-CFO-O- csébmembran

O O

O O Py—diszperz fazis nyomas
Pe diszperz fazis cseppek O O O P,—folytonos fazis nyomas
o N O
Pd > PC
csémembran

Py diszperz fazis atszivargasa az alkalmazott nyomas hatasara

3. abra: ME eljaras vazlata

A keresztaramu membran emulzifikalds 1988-as szabadalmaztatisa ota szamos eljaras 1étezik,
amit a keresztarami membran emulzifikalds ald sorolunk. Foéként olaj a vizben (O/V)
emulziok készitésénél alkalmazzak. Idealis esetben a cseppméret szabalyozhato, elsésorban a
membran kivalasztdsaval, az aramlasi sebességgel, ill. a transzmembran nyomaskiilonbséggel.
A moédszer szamos elénnyel rendelkezik, mint az alacsony nyirofesziiltség, az alacsony
energiaigény, az egységes cseppméret, amely kevesebb feliiletaktiv anyag hasznalatat teszi
lehetové, valamint az egyszert kivitel és a konnyli bovithetéség (NAZIR et al. 2010). Tébb
kutatd csoport vizsgalta a kiilonboz6 tényezok hatdsat a keresztdramu membran emulzifikalas
teljesitményére. A vizsgalatok jellemzden azt mutatjak, 1-10pm atmérdjii cseppek és 0,01-0,1
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m®m?h? diszperz fazis fluxus érhetd el (GIJSBERTSEN-ABRAHAMSE 2003). A
szakirodalom a keresztairami emulzifikdlds korlatozd tényezdjének a diszpergalt fazis
membranon keresztiili alacsony fluxusat emliti, pl. SPG vagy kerdmia membranok esetén,
amelyek viszonylag nagy ellenallastuak, ezért recirkulaciora van sziikség, mely megnovelheti

a diszperz fazis aramléasat (NAZIR et al. 2010).

O/V emulziok eloéallitdsahoz hidrofil membranokat alkalmaznak, hogy a diszperz fazis ne
nedvesitse a membrant, kiilonben az olaj hozzatapadna a membranhoz, és nagyobb cseppek
keletkeznének. V/O emulzidk esetén pedig, hidroféb membrant hasznalnak, aminek a gyartas
soran végig hidrofoébnak kell lennie, a feliilet aktiv anyagok hasznélata ellenére. Tovabba a
membranok elénedvesitése is fontos szerepet jatszik a késébbi cseppméret kialakuldsdban. Az
olajjal vald nedvesités lecsokkenti a cseppek méretét a vizzel nedvesitéssel szemben. Ezen
feliil, a tapasztalatok a folyamat soran a fluxus csokkenését mutattak, ami betudhato a feliilet
nedvesités valtozdsdnak. A felsoroltak miatt, a V/O emulziok eldallitdsa lényegesen

bonyolultabb folyamat, mint az O/V emulzioké (MOHANTY & PURKAIT 2011).
2.2.3.2. Premix vagy elokevert membran emulzifikalas

A premix membran emulzifikdlas esetén durva, el6kevert emulzidot nyomatnak at a
membranon keresztiil, hogy csokkentsék a cseppméretet a diszperz fazisban. Keresztaramu
emulzifikalas esetén, mikor magasabb koncentracio elérése a cél, akkor a folytonos fazis
alland6 keringtetése, és akar a keringetd szivattyll maga is csokkentheti a keletkezd cseppek
homogenitasat. A premix emulzifikalds ezt a hatast kivanja kikiiszobdlni. Ebben az esetben
mar meglévd emulziot diszpergalnak a folytonos fazisba. A transzmembran nyomaskiilonbség
hatasara a nagyobb cseppek kisebbekre szakadnak szét, ahogy atjutnak a membran pérusain
(MOHANTY & PURKAIT 2011). A premix emulzifikalast javarészt nem egy 1épésbdl allo
miuveletként hasznéljak, hanem tobbszori ismétléssel, igy konnyebben elérhetd a kivant

diszperzités a végtermékben.

crer

diszpergalt fazis frakcio is eldallithato, bar ebben az esetben a cseppek nem monodiszperz
rendszert alkotnak, mint a keresztaramu emulzifikalas esetén, hanem a diszperz fazist
kiilonb6zé méretli részecskék képezik. A premix emulzifikalas a klasszikus emulzifikalo
rendszerek modositott formaja, mint példaul a magas nyomasu homogenizalas. Ez a folyamat
is egy durva, elékevert eléemulzioval kezdddik, amit tovabb finomitanak azaltal, hogy athalad
egy mikropordzus membranon. Legtobb esetben az eldemulzié folytonos fazisaval nedvesitett
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membrant hasznélnak, és az emulzi6 kisebb cseppekre valik szét (4.a. dbra). El6fordul, hogy a
membran diszperz fazissal nedvesitett, ebben az esetben fazisok megfordulnak, ami nagyon
nagy térfogatu diszperz fazis frakcidkat eredményezhet (4.b. dbra). Meg kell emliteni, hogy
fazismegforditas csak meghatdrozott termékek esetén lehetséges. Tobbszords emulzidk
eldallitasanal is eldszeretettel alkalmazzak ezt a moddszert, mint elokészitd folyamat (4.cC.

abra).

ininly ininiy ininly

o/Vv
végso
emulzié
v/o/v
végsé
o/v emulzié
végsé Hidroféb
emulzié membran
Hidrofil
membran
Hidrofil
membran
o/Vv

el6 emulzié
v/o/vV
el6 emulzié

i {t

(a) (b)

4. abra: Eldkevert, szakaszos membran emulzifikalas sematikus abraja
(a) egyszerti emulzi6 fazismegforditas nélkiil,
(b) egyszert emulzi6 fazismegforditassal;

(c) kettés emulzid (NAZIR et al. 2010)

Az el6kevert emulzifikdlas energiakoltségei viszonylag alacsonyak, mivel nincs sziikség
keresztiranyu aramlasra. Nagy koncentracioja termékek eldéllitdsahoz a sziikséges energia
egy nagysagrenddel kisebb, mint a keresztaramu emulzifikalasnal. Azonban altaldban a kivant
emulzié nem készithetd el egyszakaszu miivelettel, tovabbi homogenizalasra és ismétl6do
ciklusokra van sziikség. Ezt a miiveletet altalanosan ismételt vagy tobblépcsds eldokevert
emulzifikalasnak nevezik, kedvezdbb kihozatal és szemcseméret eloszlas érhetd el vele,
azonban csak a teljes energia-bevitel megnovekedésével. Az elékevert membran

emulzifikalas hatranya a membréan eltomddés, ami komoly problémat okozhat a készitmény
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komponenseitdl fliiggden a gyartas sordn (NAZIR et al. 2010). Ezzel a modszerrel kb. 10
m*m~?hemulzifikacios fluxus érhetd el 15 x 10° Pa nyomas mellett (SUZUKI et al. 1998).

2.2.4. A membran emulzifikalas folyamatat befolyasolo f6 paraméterek

A membran emulzifikalds folyamatdt szamos tényezd befolyasolja, példaul a membran
tulajdonsagai, valamint az dramlasi-, és a miiveleti paraméterek. A részletes paramétereket az

5. szamu éabra foglalja 6ssze.

MEMBRAN TULAJDONSAGAI
*Atlagos porus méret, pérus méret
eloszlas, porus alak

*Aktiv porusok szama

*Porozitas
*Nedvesithetoség
*AteresztOképesség
*Feliilet mérete F,OI,y tonos
. fazis
ARAMLASI PARAMETEREK 7 Py
*Hatarfeliileti fesziiltség > |: ] |:]
*Emulgealdszer tipusa és koncentracidja A
*A folytonos és a diszperz fazis , ﬁ .
viszkozitas és stirlisége Membrin EIS.ZperZ
azis
FOLYAMAT PARAMETEREI
*Nyirofesziiltség a fal mentén EMULZIFIKALASI
*Transzmembran FOLYAMAT
nyomaskiilonbség Cseppméret eloszlas
*A membran modul kialakitasa *Diszperz fazis fluxusa

*Diszperz fazis aranya

5. dbra: A membran emulzifikalas folyamatat befolyasolo {6 paraméterek

(CHARCOSSET 2009)
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CHARCOSSET (2009) 06sszegzése alapjan a membran emulzifikalast szamos paraméter

befolyasolja, mint:

= amembran paraméterei (atlagos poérusméret, porusméret-eloszlas, porus formdja, aktiv
porusok szdma, porozitas, nedvesithetéség, permeabilitas);

= fazis paraméterek (hatarfeliileti fesziiltség, emulgeator tipusa és koncentracidja, a
folytonos kozeg és a diszperz fazis viszkozitésa, ill. stirlisége);

= ¢s a miveleti paraméterek (nyirderd, transzmembran nyomaskiilonbség, hdmérséklet,

pH, membranmodul konfiguracio).

A felsorolt paraméterek befolyasoljak az emulzifikdlas folyamata soran keletezd emulzid
cseppméretét és eloszlasat, diszperz fazis fluxusat és aranyat. Ebben a fejezetben ¢és
alfejezeteiben azokat az alapveté tényezOket ¢és feltételeket foglalom 0Ossze, melyek
bemutatdsa elengedhetetleniil sziikséges a membran emulzifikdldss miiveletének

tanulmanyozasahoz.
2.2.4.1. Emulzifikalashoz hasznalt membranok jellemz6i / tulajdonsagai

Az emulzidkészitéshez hasznalt membranok a kovetkezé tulajdonsagokkal kell, hogy

rendelkezzenek:

= egységes porusméret €s eloszlas, valamint széleskorli rendelkezésre 4llo atlagos
porusméret,

= alacsony hidrodinamikus ellenallas,

* nagy mechanikai szilardsag, valamint termikus és vegyi ellenallo képesség,

= szerves oldoszerek elleni magas tolerancia, hogy termékgyartastol fliggden
megfeleljen a kiilonb6z6 alkalmazasokhoz,

= a felhasznalds mddjanak fliggvényében egyszerii a feliilet modositasa pl. nedvesités,
toltés, ateresztoképesség stb.,

= képes megtartani az allandd nedvesitést a folytonos fazissal mikozben érintkezik a
diszperz fazissal,

= alacsony gyartasi koltségek egységnyi membranfeliiletre (VLADISAVLIEVIC 2015).
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A membran anyaga jelent6s hatassal van a membran emulzifikalasra, de a mai napig a
hidrofil, Shirasu por6zus iiveg (SPG) membran a leginkabb alkalmazott membranfajta ebben
az agazatban (6. abra). Emellett néhany szabadalom keramia, szinterezett fém és polimer
anyagokbol készitett membranok hasznalatat emliti (WILLIAMS 1999., KOSVINTSEV et al.
2006, WINDHARB et al. 2004). Az iiveg mikroporozus membranokat, mint példaul a Shirasu
Porous iiveg (SPG), a membran emulzifikalassal egy idében mutattak be (NAKASHIMA et
al. 1991). A kezdeti membran emulzifikalo eljarasok ilyenfajta membranokat alkalmaztak
(NAKASHIMA et al. 2000). Azonban az

ilyen  tipust  membranok  kevésbé

alkalmasak az ¢lelmiszeripari
felhaszndlasra (torékenyek, tivegszildnkok )
m Uveg
keriilhetnek a végtermékbe stb.), ezzel = Keramia
Polimer

szemben hasznosak a kis mennyiségii = Sint  f2
ZIMLETCZE cm

draga termékek eldallitasanal, amikkel a
gyogyszeriparban talalkozhatunk

(HIGASHI & SETOGUCHI 2000).

6. abra: A membran emulzifikalashoz hasznalt

membranok anyagai (PIACENTINI 2014)

A keramia membranokat elsdsorban ultraszlirésre és mikrosziirésre hasznaljak.
Altaldnossagban a gyartok titan, cirkonium és szilikat-oxidokat hasznalnak keramia membran
eléallitasara. Kémiailag ellendlloak, olyan magas hdmérsékleten is megtartjak szerkezetiiket,
ahol a polimer membranok mar nem képesek tobbé miikodni. Ezen tulajdonsdgoknak
koszonhetden a keramia membranokat széles korben haszndljadk a biotechnologia, az
¢lelmiszer- és a gyogyszeripar teriiletén. A keramia membranok miikodési élettartalma
koriilbeliil 10 év. Meleg vizzel és kiilonb6zd vegyi anyagokkal tisztithatdak, példaul luggal
(BAKER 2012; AITTOMAKI et al. 2002). A kereskedelmi forgalomban kaphato
mikroszlir6k koziil tobbfélét alkalmaztak mar eredményesen emulziokészitéshez. A fellelhetd
membran emulzifikalas témaji publikaciok jelentds része az 1. tablazatban felsorolt anyagl
membranok alkalmazéasan alapul. A tablazat a teljesség igénye nélkiil késziilt, a membran
emulzifikalas témakorével foglalkozo kutatok gyakran hivatkozott publikdcioi koziil
valogatva. A tdblazatban megtalalhaté példak az alkalmazott membran anyaga szerint vannak

csoportositva, aszerint, hogy O/V vagy V/O emulzi6 készitéséhez hasznaltak.

20



10.14751/SZI1E.2018.040
IRODALMI ATTEKINTES

1. tdblazat: Példak emulzidkészitéshez hasznalt membranok anyagaira, tipus szerint

Er}lulzm Membréan anyaga Forgalmaz6 Hivatkozas
tipusa

O/V  keramia aluminium-oxid Membraflow, Németorszag SCHRODER et al. 1999
O/V  keramia cirkonium-oxid SCT, Franciaorszag JOSCELYNE et al. 1999
O/V  polimer politetrafluoretilén (teflon) ~ Advantec Tokyo Ltd., Japan SUZUKI et al. 1998
O/V  polimer politetrafluoretilén (teflon)  Advantec Tokyo Ltd., Japan KANICHI et al. 2002
O/V  polimer politetrafluoretilén (teflon)  Goretex Co. Ltd., Japan YAMAZAKI et al. 2002
V/O  polimer polipropilén Microdyn module, Wuppertal, Németorszag SOTOYAMA et al. 1999
V/O  iveg szilicium Microdyn module, Wuppertal, Németorszag FUCHIGAMI et al. 2000
V/O  liveg politetrafluoretilén (teflon)  Advantec Tokyo Ltd., Japan SUZUKI et al. 1998
V/O  polimer politetrafluoretilén (teflon)  Goretex Co. Ltd., Japan YAMAZAKI et al. 2003
V/O  polimer poliamid Forschungsinstitut Berghof, Németorszag GIORNO et al. 2003
V/O  polimer poliamid Forschungsinstitut Berghof, Németorszag GIORNO et al. 2005
V/O  iveg szilicium sajat készitésii HOSOYA et al. 2005

A membran poérusmérete és eloszlasa a membran emulzifikdlds egyik kulcskérdése.
Monodiszperz emulzio allithaté eld, ha a membran poérusméret eloszlasa elég sziik
(SCHERZE et al. 2005). Alapvetd megallapitds, hogy a membran pdrusmérete
Osszefiiggésben van a készitett emulzid cseppméretével és méreteloszlasaval (valamint az
emulzio fluxusaval). Tobb kutatécsoport hajtott végre kisérleteket az Osszefiiggés pontos,
szamszer(isitett megfogalmazasa érdekében. Szamos szerz kimutatta, hogy a keletkezett
cseppek atlagos atmérdje (dg), ndvekszik a membran atlagos porusatmérdjével (dy). ZHOU és
munkatarsai premix membran emulzifikdlassal, SPG és polietilén membranok segitségével
készitett agardz szemcsék méretét és eloszlasat tanulmanyoztak, és azt talaltak, hogy lineéris
kapcsolat van az atlagos cseppatmérd és a membran porusmérete kozott (ZHOU et al. 2009).
VLADISAVLIJEVIC és munkatarsai durva, V/O/V el6emulzido, SPG membranon keresztiili
atnyomasaval V/O/V emulziot allitottak eld, és megallapitottak, hogy az atlagos kiilsd
cseppméret novekedett a membran poérusméretével, ahogyan a kordbban emlitett agardz
szemcsék esetében is (VLADISAVLIJEVIC et al. 2006). A csepp ¢és a porusméret aranya
csokkent a porusméret novelésével és az athaladasok szaméval, 1,25-0,68 volt 5 szakasz utan.
Keresztaramu emulzifikalas esetén ez az érték fiiggetleniil a porusmérettdl 3,46 volt, ami

viszonylag magas érték.
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Altalanosan elmondhatd, hogy a tanulmanyok gyakorlatilag linearis kapcsolatrél szamolnak
be a keletkezett cseppek atlagos atmérdje (dg) és a membran atlagos porusatmérdje (dp)

kozott:
dg = c*dp 1)

ahol ¢ egy konstans (ZHOU et al. 2009). Nem SPG membranok esetében a ,,c” értéke
nagyobb, jellemzdéen 3 és 50 kozotti. SPG membranok esetén ez az érték tipikusan 2-10

(CHARCOSSET 2009).

A cseppméret eloszlas az emulzié szamos fizikai-kémiai tulajdonsigait befolyasolja. A
cseppméret eloszlas a bakterialis novekedésre is hatdssal lehet. Ha a cseppek atmérdje nagy, a
baktériumok konnyebben szaporodnak, mint kisebb atmérdji cseppek esetében, amellett a
bakteridlis novekedés mérséklddik a kisebb atmérdji cseppek belsejében 1€vo tapanyagok

hianya miatt (CHARCOSSET 2009).

Emulzidkészités soran a membran tovabbi tulajdonsagai és azok hatasa mar bonyolultabb ¢és
Osszetett kérdéskor. Ilyen paraméter példaul a membran porozitasa, ami meghatarozza két
szomszédos porus kozotti tdvolsdgot. Ez a tavolsag a kritikus pont annak biztositasaban, hogy
két szomszédos csepp ne jojjon létre kelléen szoros tavolsagban ahhoz, hogy kapcsolatba
keriiljenek egymassal, ami 0Osszeolvadashoz vezethet (WILLIAMS et al. 1998).
ABRAHAMSE ¢és munkatarsai kiszdmitottak, hogy a maximalis membran porozitds 1,5%
(0,015), ennél magasabb értéknél a szomszédos cseppek a taldlkozas kovetkeztében
Osszeolvadhatnak. Azonban a kicsi porozitds negativ hatdssal van a termelékenységre,
csokkenti a diszpergalt fazis fluxusit (ABRAHAMSE et al. 2002). Tovabba EGIDI és
munkatarsai korai tanulméanyaikban ramutattak, hogy keresztairamii membran emulzifikalas
esetén egy membran porozitasa lehet nagy, de attol még az aktiv porusok szama 10% alatt van

(EGIDI et al. 2008).

ZHOU ¢és munkatarsai megfigyelték, hogy széles tartomanyban a porusok méreteloszlasa és
nyilasuk alakja nem befolyésolja az emulzifikalasi eredményeket. Premix emulzifikalas soran
valoszintisithetd, hogy a cseppek kialakitdsa a nagyobb porusokban torténik, ezek
befolyasoljak dontden a folyadék fluxust, valamint a cseppek méretét a kapott emulzioban. Ez
egy kiilonbség a keresztaramu emulzifikaldssal szemben, ahol a cseppképzddés a membran
felszinen zajlik. Premix membréan emulzifikélas esetében vastagabb membranok hasznélataval

értek el egységesebb cseppméretii emulziot, Ujfent rdmutatva, hogy a cseppképzddés a
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membran belsejében torténik. Premix emulzifikdlasnal a legfontosabb, hogy az érintkezési
sz0g a membran feliilete és a folytonos fazis kozott elég alacsonynak kell lennie a teljes
nedvesitéshez, annak érdekében, hogy egységes méretii részecskéket kapjunk. Azok a
membranok, amik nem tejesen nedvesitettek a folytonos fazissal, gyakran adnak nagy
polidiszperzitasu és nagyobb atlagos méretii szemcséket. Ahogy korabban emlitésre keriilt, ha
a membrant a diszperz fazissal nevesitjiik, fazismegforditas kovetkezhet be. A készitménytdl
fliggben ez az inverzid demulzifikélashoz (emulzidbontas) vezethet, vagy bizonyos esetekben

fazismegforditashoz (NAZIR et al. 2010).
2.2.4.2. Miiveleti paraméterek hatasa a membran emulzifikalasra

A transzmembran nyomaskiilonbség, amely kozvetlen hatdssal van a diszpergalt fazis
fluxusara, alapvetd paraméter a membran emulzifikalas folyamataban. Darcy-térvénye szerint
a transzmembrdn nyomaskiilonbség ndvelésével, a diszperz fazis membranon keresztiili
fluxusa né. Nagy fluxus esetén, a keletkezd cseppek mérete és eloszlasa altalaban nd, ennek
oka a cseppek jelentdsebb mérvii sszeolvadasa a membran feliiletén. Ennek kovetkeztében a
fluxus novelése, karos kovetkezménnyel lehet a keletkezd emulzid cseppmeéret eloszlasara. A
transzmembran nyomadskiilonbség hatdsa a rendszer miikodési paramétereitdl fiigg, mint
példaul az 4ramlasi sebesség vagy az alkalmazott feliiletaktiv anyag (SCHRODER et al.,
1998, SCHRODER & SCHUBERT et al., 1999; KATOH et al., 1996; SCHERZE et al., 1999;
YUYAMA et al., 2000).

A folyamatot jellemz6 paraméter a folytonos fazis keresztarami aramlasi sebessége, vagyis
a nyirofesziiltség a fal mentén. A cseppek a membran és a folytonos fazis hatarfeliiletén
alakulnak ki, majd a nyirderd hatasara levalnak a folytonos fazisba. A kiilonb6z6 kutatdsi
eredmények azt mutatjak, hogy a keletkez6 cseppek mérete kisebb lesz, ha a fal mentén n6 a
nyirderd, és hogy ez a hatds nagyobb kis nyiréfesziiltségek esetén (KATOH et al. 1996;
WILLIAMS et al. 1998; JOSCELYNE & TRAGARDH 1999; SCHERZE e al. 1999;
KOBAYASHI et al. 2002). A fal menti nyirofesziiltség cseppméret csokkentd hatasa fligg a
membran  porusméretétdl, hatékonyabb kisebb porusméreti membranok esetében

(SCHRODER et al. 1999).
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2.2.5. Feliiletaktiv anyagok jelentésége emulziokészités szempontjabol

A feliiletaktiv anyagok a vizes kozegben novelik az

_-hidrofil fej
olyan hidrofob, apoldros anyagok oldhatdsagat, melyek ' . ‘
ennek hidnyaban szinte egyaltalan nem old6édnak. Ezt a . ‘ (po‘:zos
folyamatot nevezik szolubilizaciénak, amit MCBAIN ' S cezen
definidlt (BERECZ 1998; SZANTO 1987, MCBAIN ‘

‘ . '.‘.hidl'ofébfarolt.

1913). Az emulziok stabilitasat a feliiletaktiv anyagok a
viz-olaj hatarfeliileti fesziiltség csokkentesével segitik 7 gbra; Az amfipatikus molekula
eld. Minden emulzi6 torekszik arra, hogy csokkentse a hidrofil &s hidrofob részei
rendszer szabad energidjat, emiatt az emulzid (MCBAIN 1913)
koaleszkal, ,,megtorik” (ATKINS 2002). Az amfifilikus tulajdonsaggal rendelkezd tenzidek
adszorpcidjuk révén ugy rendezddnek, hogy a kialakuld hatarréteg atmenetet képez a két fazis
kozott, ezzel mérsékelve, vagy megakadalyozva a részecskék aggregalodasat. A feliiletaktiv
anyagot amfifilikus (amfipatikus) tulajdonsagi molekulak alkotjak, melyek lehetové teszik a
mag-h¢j tipust micelldk kialakulasat. Az amfipatikus molekulan beliil két eltérd természetii
részt talalunk: a nagyméretii apolaros lancot €s az erdsen polaris csoportot. MCBAIN mutatott
rd arra, hogy a meghatéarozott ,,0nszervezddés” eredményeként vizes kozegben a molekula
hidrofob (viztaszitd) szénhidrogén-lancai néznek a micella belseje felé, mig a hidrofil
(vizkedveld) csoport a micella kiilsé feliiletére keriil (MCBAIN 1913). A karakterisztikus
hatarfeliilet az 7. &bran lathato. Manapsag egyre valtozatosabb amfifilikus blokk
kopolimereket allitanak eld, melyek mind kutatasi célokra, mind gyakorlati felhasznaldsra
alkalmasak (SZOLLOSI 2008). A micellak szerkezete 6nmagéban is igen véltozatos lehet,
hiszen lehetdség van akar tobbfazisu (O/V/O, V/O/V) rendszerek létrehozasara is. Az
amfifilikus molekuldk Onszervezddése révén valtozatos formak jonnek Iétre a
molekulaszerkezettdl és a kiilonb6zd fizikai paraméterektdl fiiggden, ami a késdbbiekben
meghatarozza a termékstabilitast. Micellakon kiviil 1étrejohetnek liposzomék (vezikuldk),
rétegek, haloézatok ¢és palcika alaku aggregatumok (rotaxanok) is. Mégis az esetek
tobbségében a diszpergalt anyagot az 8. abran illusztralt gombbel modellezik. A
micellaképzddés fligg a tenzid molekula tipusatdl és koncentraciojatol. Megallapithato, hogy
a micellaképzddés csak az adott tenzidre jellemz6é megfeleld koncentracional kovetkezik be.
Ezt a tenzid koncentraciot nevezziik kritikus micellaképzddési koncentracionak (CMC). Kis
koncentraciéban a tenzid molekulak elkiiloniilten vannak jelen az oldatban (SZOLLOSI

2008). A feliiletaktiv anyag hozzaadéasaval kialakulo micellédk vizes kozegben hidrofob ,,belsd
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térrel” rendelkeznek, ezéltal a hidrofob anyagok oldhatosaga megnovekszik a vizes kézegben.
SZOLLOSI (2008) nyoman ez az ,,iireg” nagy jelentéséggel bir, mert ez a struktara ideélis
mikrokdrnyezetet jelenthet a hidrofob anyagok szamara pl. mikrokapszulazasnal, ezaltal

bizonyos hatéanyagok szallitasat is lehetoveé teszi.

A feliiletaktiv anyag megvalasztasanal figyelembe kell venni a Bancroft-szabalyt. A Bancroft-
szabaly szerint a két, egymassal nem elegyedd folyadék koziil az emulzidoban az képezi a
diszperzios kozeget, amelyben az emulgeétor oldodik, vagy jobban oldédik. Ennek az az oka,
hogy az emulgealas munkaja annal kisebb, minél folyamatosabb atmenetet biztosit az
emulgeator a kozeg felé. Viszonylag hidrofil emulgedtor esetén tehat a vizes kozegi,
ellenkezd esetben pedig az olaj kdzegli emulzid keletkezése a valosziniibb, mert ez jar kisebb
energia befektetéssel, ugyanakkor ez jelenti a kisebb szabadenergiaju allapotot, tehat a
nagyobb cseppstabilitast is (SZANTO 1987).

A tenzidek jellemzésére hasznaljak a HLB értéket. A HLB érték a hidrofil-lipofil egyensulyt
szamszerUsiti: a hidrofil és a hidrofob részek molekulatomegének az aranya. Az
emulzidgyartas esetén alkalmazott nem-ionos tenzid hidrofilitasat kifejez6 empirikus értékét a
kovetkezd Osszefiiggés adja meg, ahol a tort szdmlaldjdban a tenzid molekula hidroféb

részének tomege, a nevezdjében a molekula teljes tomege talalhato:

HLB =20 (1 — 2 )

Mt

Nem-ionos tenzidek esetében a HLB érték 0,5-19,5 nagysagig terjedhet. Olajban jobban
oldédnak a kisebb HLB értékiiek, mig vizben a nagyobb HLB értékkel rendelkezd tenzidek.
Ha a HLB érték 3-8 nagysagig terjed, akkor V/O emulzidkhoz hasznéalhatd, melyeknek HLB
értéke 8 €s 16 kozott van, azokat O/V emulziok kialakitasara hasznalhatjak (SHAW 1986).

2.3. ME ELJARASOK FEJLESZTESE SZABADALMI ELEMZES REVEN

A ME eljaras 1988-as szabadalmaztatasa ota (NAKAJIMA 1998; SHIMIZU 1988 Japan)
egyre nagyobb figyelmet kapott, mind tudomanyos és technoldgiai szempontbol egyarant.
Ennek kapcsan tobb, kiilonbozd premix vagy keresztdrami membran emulzifikalashoz
hasznalatos késziilékeket alakitottak ki, melyek lap vagy csOmembranok segitségével,
szakaszos vagy folytonos moddban iizemeltethetd, emulzidgyartasra alkalmas berendezések
(RIBEIRO et al. 2010). GIORNO ¢s munkatarsai 6sszegyljtotték a ME eljards kapcséan, az

elmult koriilbeliil 25 évben a kutatasban és fejlesztésben sziiletett szabadalmakat. Ezen
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szabadalmak attekintése igen hatékony modja, hogy felmérje egy fejlesztési szakaszban 1&vo
technologia lehetséges alkalmazhatosagat ¢és megjosolja a potencidlis irdnyokat. Az
elemzéshez 6sszesen 103 db, 1988-2013 ko6zotti id6szakbol szarmazo szabadalmat hasznaltak
fel (GIORNO et al. 2009). A tovabbiakban a fobb konstrukciokat (szakaszos €s folytonos),
majd az alfejezetben egy lehetséges 1j iranyvonalat mutatok be: egy alternativ ME eljarast,

statikus keverd alkalmazasaval.

A szakaszos ilizemli emulzifikdlo berendezést egy emulgedlo tartaly alkotja, ami ketté¢ van
osztva: egy kamrara a diszperz fazisnak ¢és egy kamrira a folytonos fazisnak, egy
lapmembrannal elvalasztva (8. abra). A diszperz fazis tartalyrészben a folyadék nyomasat

valamilyen nyomast 1étrehozd 1| H
o

gazforrassal vagy alkatrésszel (pl.

Nyomast 1étrehozo tag

dugatty) hozzék létre. A folytonos <t~ Diszperz fizis
<}— Membran

Nyomast 1étrehozo tag

v

fazis kamrdhoz csatlakozik egy

<}—Folyatonos fazis
nyomast létrehozd tag, a folytonos D -
fazis bevezetése vagy az emulzid 2
Rotor
eltavolitasa céljabol. A folytonos fazist 8. dbra: Membran emulzifikal6 berendezés (1)
rotorral kevertetik az emulgeélas soran. (PIACENTINI et al. 2014)

Egy masik valtozat, amikor a késziiléket egy bemeriilé csOmembrannal szerelik fel, ebben az
esetben két kiillonb6zd konfiguracio is 1étezik. Az egyik konfiguracio, mikor a csémembran
belseje diszperz fazissal van tdltve, a kiilsé rész pedig a folytonos fazissal (9.a. abra).
Nyomast hoznak létre a membran belsejében, mikozben a folytonos fazist rotorral kevertetik.
A masik konfiguracioban a

(a) )
csOmembran kiilseje diszperz féazissal

van toltve, a belsd rész pedig a j Diszperz fizis <} Diszperz fazis

folytonos fazissal (9.b. abra). A

membranon kiviilrél befelé nyomaést
Membrén

hoznak 1étre, kozben rotor segitségével Membran

a folytonos fazist kevertetik. Folytonos fizis

Folytonos fazis

s 4

T f
Rotor Rotor

9. dbra: Membran emulzifikalé berendezés (2a, 2b)

(PIACENTINI et al. 2014)
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Egy tipikus folytonos tlizemili emulzifikalo Szivattyd

késziilék a keresztarami berendezés (10.

abra). A diszperz fazist a nyomas hatdsara :5

rakényszeritik, hogy athaladjon a membran v

porusain, mig a folytonos fazist egy szivatty

segitségével keringtetik a membran kiilsé

Diszperz fizis Folytonos fazis
oldalan. ) ) o )
10. dbra: Membran emulzifikal6 berendezés (3)

(PIACENTINI et al. 2014)

1989-ben, kézvetlen a membran
emulzifikalasi eljards bemutatdsa utan, egy
uttord szabadalom jelent meg a mozgd
membranokkal kapcsolatban, amelyben a
folyamat soran a membrant ultrahangos
sugarzasnak vetjik alda (CHARCOSSET
2012). 1999-ben WILLIAMS a forgo
membrant; illetve 2006-ban KOSVITSEV = =
¢s munkatirsai a rezgd membrant

szabadalmaztattak (WILLIAMS 1999,
KOSVINTSEV et al. 2006) (11.a.b. abra)
(PIACENTINI et al. 2013).

11. ébra: Forg6 (a) és rezgd (b) membran

emulzifikalé berendezés (PIACENTINI et al. 2014)

A forgd membran emulzifikdld berendezés szamos eldnnyel rendelkezik a korabbi

modszerekkel szemben, mint példul:

a szabalyozhato cseppméret €s cseppméret eloszlas,

a folyadékfazis keringtetése kovetkeztében bekovetkezett cseppek karosodasanak

megeldzése (példaul szivattyuzas €s szivattyu),

e reprodukalhatdsag javitasa a laboratoriumi méretekrdl nagyiizemi termelésre torténd
termelékenység fokozasnal,

e cnergiahasznositas javitasa,

e a gyartasi koltségek csokkentése (SERRA et al. 1999).

27



10.14751/SZI1E.2018.040
IRODALMI ATTEKINTES

crer

részecskék karosodas nélkiili gyartasaval kapcsolatban. A modszer a mechanikai igénybevétel
alkalmazéséaval valosul meg, a membrant tengelyirdnyban razatjdk, mikdzben a folytonos
fazist a csOomembran iliregében keringtetik (egyutas pulzdld membran emulzifikalo
berendezés) (12. abra) (MUTSUHIRO et al. 1989). Az emulziot csak azutan tavolitjak el,
miutdn elérték a kivant diszperz - folytonos fazis aranyt. A razatasi periddusban, az emulziot a
csOmembran iiregében gyljtik (szakaszos rendszerként ilizemeltetve), szakaszonként egy
tartdlyban szedik Ossze, anélkiil, hogy keringtetnék a csOvezetékben a betaplalasi tartalyhoz.
Ezzel a moddszerrel megelézhetd a szivattylzds, ¢€s hosszii ideig tartd keringtetés
kovetkeztében fellépd cseppek karosoddsa, ami a magas koncentraci6 eléréshez
elengedhetetlen a hagyomanyos membran emulzifikalasi modszerrel. Stabil, diszperz fazist

nagy mennyiségben tartalmazo (> 35%) emulzi6 gyartasat teszi lehetové.

Nitrogén tartaly

= Diszperz fazis Nyomasmers Folytonos fazis
0, ), G~
.|/ - - ) C,f]\
A AT
Nyomasmerd Szelep Szivattyd
Nyomasméro
Szelep
x Membran modul
Szelep

12. abra: Egyutas pulzal6 membran emulzifikalé berendezés (MUTSUHIRO et al. 1989)
2.3.1. ME eljaras fejlesztése statikus keverdvel ellatott csomembran alkalmazasaval

Az irodalomban fellelhetd tanulményokban arr6l szdmolnak be, hogy jo6 mindségli emulzid
gyartdsahoz, a folytonos fazist viszonylag nagy axialis keresztaramt sebességgel (0,5 - 1,4
ms'l) sziikséges keringtetni, valamint a transzmembran nyomaskiilonbség ¢és a kritikus
nyomds aranyat (hajtéer6t) megkozelitéen 1,1 - 1,2 értéken sziikséges tartani
(VLADISAVLIEVIC et al. 2002, VLADISAVLIEVIC et al. 2004). A probléma ezekkel a
gyartdsi paraméterekkel: az alacsony termelékenység (alacsony diszperz fazis fluxus),
valamint a nagy aramlési sebességgel biztositott nyirderé a membran feliillete mentén. Szamos

publikédci6é keriilt bemutatasra, melyek segithetnek a miivelet gyartasi paraméterinek
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mukodésének mélyebb megértésében, igy a tovabbi fejlesztési utak feltarasaban (YASUNO et
al. 2002; EGIDI et al. 2008; DRAGOSAVAC et al. 2008; GIORNO et al. 2005; KUKIZAKI
2009). Megoldast jelent a felsorolt problémakra egy alternativ moddszer, aminek
alkalmazasédval alacsonyabb aramlési sebesség hasznalataval is tudjuk biztositani a sziikséges
nyiroer6t. Ezzel az egyszerli mechanikai eljarassal lehet6ség van, a nyiroerd novelésére a
membran felillete mentén az emulzifikadlas sordn, mikozben a nyiréeré alacsony értéken
tarthatd a keringtetett részben. A mddszer 1ényege az dramlasi paraméterek megvaltoztatasa a
csOmembran belsejébe helyezett tereldlemezekkel, statikus keverd alkalmazasaval. A
terel6lemezek kialakitasara vonatkozoan AHMAD ¢és munkatarsai megallapitottdk, hogy a
spiralis tereldlemezek valosziniileg jobban teljesitenek, mint a rid betétek. Utalva arra, hogy a
spiralis orvények nagyobb mértékben javitjdk a keverést a membran felszinen kialakult
hatarréteg és a fluidum fétomege kozott, mint egyszeriien turbulens aramlést generdlva egy

hengeres rud behelyezésével (AHMAD et al. 2005).

A kiilonb6z0 membranmuveletek esetében, a statikus keverd alkalmazasa mar tobb esetben
bizonyult hatékonynak, példaként emlitve: olajos szennyvizek szétvalasztasdnal ultrasziirési
folyamatok intenzifikaldsanal (GASPAR et al. 2011), keményitéipari szennyvizek
mikroszlirésénél (SARANOVIC et al. 2011, SERES et al. 2010; SERES et al. 2012).
Mindeddig tobb mint 100 kdzlemény jelent meg a Journal of Membrane Science folyodiratban,
ami ilyen turbulens aramlast elGsegit tavtartd elemek alkalmazasaval foglalkozik (POPOVIC
& WESSLING 2015). A membran emulzifikalas miveletét, a felsorolt kutatasoknak
megfelelden, statikus keverdvel kombindlva, a membrdn mechanikus modositasaval,
fejleszteni lehetne az eljarast. Ezaltal lehetové téve kisebb cseppek kialakitasat, sziikebb
cseppméret eloszlassal, valamint a termelékenység is ndvelheté a keletkezd emulzid

mindségének romlasa nélkiil (KORIS et al. 2011).

2.4. ME ELJARASOK LEHETSEGES ALKALMAZASI TERULETEI AZ

ELELMISZERIPARBAN

Az emulzidknak fontos szerepiik van az élelmiszerek korében. Olaj a vizben emulzidk példaul
a kiilonbozd salatadntetek, krémlikérok €s mesterséges tejkészitmények, valamint viz az
olajban emulzidk példaul a margarinok és az alacsony zsirtartalmt vajkrémek (DALGLEISH
et al. 2006). Mint emulzidkészitési technoldgia, az elmult 25 évben nétt meg az érdeklédés a
membran emulzifikalas irdnt (CHARCOSSET 2009). A 90-es évek kozepébdl szarmazd
szakirodalmi forrdsok még csak varakozasokrdl szamolnak be, hogy a membran emulzifikalas
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asvanyi olajra, elsdsorban kerozinra terjedtek ki, mint olaj fazis. Kevés tanulméany szamolt be
étkezési célra szant emulziokrol, az étkezési olajok €s zsirok, ill. stabilizalo szerek tertilete
még kutatdsokat igényelt és még igényel jelenleg is. Ugy gondoljak, hogy a diszpergalt fazis
alacsony fluxusa (alacsony termelékenység) korlatozhatja az ipari szinten torténd
alkalmazésat ennek a modszernek. Ennek okdn, szdmos tanulmény sziiletett a diszperz fazis
fluxusdnak novelésére vonatkozoan (KATOH et al. 1995). Par évvel kés6bb a tanulméanyok
mar pozitiv eredményekrdl szamoltak be. 1998-ban WILLIAMS ¢és munkatarsai azt a
megallapitast tették, hogy a membran rendszerek kiilonosen alkalmasak nagyilizemi
termelésre, mert konnyen bdvithetéek tobb membran modul alkalmazasaval. A membran
rendszerek reprodukalhatosdga jo, és energiahasznositasuk hatékony (WILLIAMS et al.
1998).

Az élelmiszer emulziok a végsd felhasznalastol fiiggden két csoportra oszthatok. Néhany
emulzi6 mar 6nmagaban is végtermék, mint példaul a kavékrémesiték és a krémlikdrok,
amelyek viszonylag egyszerli emulzidk, és stabilak maradnak egészen az eltarthatosagi idejiik
lejartaig. Emellett, az emulziok élelmiszerek alapanyagaként is szolgalnak, melyek az
Osszetettebb ~ szerkezetli termékek kialakitasaban vesznek részt. Ilyen Osszetettebb
¢lelmiszerek lehetnek a joghurtok és egyéb gélesitett rendszerek, amelyek hozzaadott
emulziot tartalmaznak, amik kolcsonhatasba 1éphetnek mas élelmiszer 6sszetevokkel, de nem
destabilizalodhatnak. Az emulzidcseppek 10 struktarat kolcsondzhetnek a terméknek, pl.
jégkrémek, ill. habositott termékek esetében, ahol az emulzidk a végsd termékszerkezet

kialakitasahoz sziikséges 6sszetevok (CHARCOSSET 2009).
2.4.1. A termékek osszetételével kapcsolatos betekintések

A membran emulzifikdldst mar széles korben alkalmazzak egységes méretli, lagy illetve
kemény, gomb alaku részecskék gyartdsira, melyek mérete szabalyozhaté a nm-t6l a pm
tartomanyig. A 2. szamu tablazatban a membran emulzifikalassal gyartott, élelmiszeripari
emulzidkra, a szakirodalomban leggyakrabban hivatkozott példakat soroltam fel, a teljesség
igénye nélkiil. A tablazat, hivatkozasok szerint a kovetkezdket foglalja Ossze: felhasznalt
anyagok. Ezek éltaldban a diszperz fazisban kiilonboznek, a folytonos fazis leggyakrabban
viz. Tovabbi oszlopok: az emulzi6 tipusa, a masodlagos reakcid / folyamat, emellett a termék
alkalmazasi teriilete. Az adatok azt mutatjak, hogy néhol valamely masodlagos, emulzifikalast

kovetd reakcid/folyamat utjan, a modszer alkalmas kiilonféle strukturaji emulgealt részecskék
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kozvetlen és gyors eldallitasara. A membran emulzifikalast 6nalléan vagy kombinacioban
alkalmazva egy masodlagos reakcioval, olyan terméket gyarthatunk, aminek rendkiviil sokféle
alkalmazasa lehet. A teljesség igénye nélkiil ezek koziil emelem ki a legfontosabbakat, illetve
az ¢rdekesebb alkalmazasi teriileteket. A masodlagos reakcid/folyamat elsdsorban
mikrokapszulazott termékek esetében indokolt. Az emlitett modszerek a kovetkezéek
lehetnek: hiités, lagyitas, polimerizacio, oldoszer elparologtatasa, porlasztva szaritas, stb. A
tablazatban latszik, hogy az alkalmazasi teriiletnél tObbszor szerepel a hatdanyag
felszabadulas. Ennek a felhaszndldsnak az €lelmiszeripari besorolasat a mikrokapszulazassal
gyartott, jelentés mennyiségli élelmiszeripari adalékanyag indokolja. Mikrokapszuldzéssal
szabalyozott hatdanyagtranszport érhetd el, ami valtozatos élelmiszeripari felhaszndlasra nyujt

lehetdséget (2.5. fejezetben bévebben targyalva).

2. tablazat: Példak ME eljarassal készitett élelmiszeripari emulzidkra, hivatkozas szerint

Emulzio Masodlagos reakcio6 /

Alkalmazasi teriilet Felhasznalt anyagok . e Hivatkozas
tipusa eljaras
aromaanyagok kapszulazasa ndvényi olaj O/VIO - GAONKAR 1994
novényi olaj VIO - NOUSHIYOU & HASHITO 1996
napraforgdolaj, tej oIV - MUSCHIOLIK et al. 1997
kukorica olaj V/0, O/V - SUZUKI et al. 1998
élelmiszeripari emulzié ird, tej oV - SCHERZE et al. 1999
novényi olaj, tej o - JOSCELYNE & TRAGARDH 19¢
szdjaolaj, tojassargaja VIOV - MINE et al. 1999
novényi olaj, tej oV - CHRISTOV et al. 2002
alacsony zsirtartalmi vajhelyettesitd ndvényi olaj VIO hiités és lagyitas KATOH et al. 1996
szuszpenziod O/VIO  hiités és lagyitas NAKAJIMA et al. 2002
funkcionalis emulziok funkcionalis dsszetevok oV - WANG et al. 2014
szojaolaj, ultratiszta viz (Milli-Q), B-karotin  O/V - NEVES et al. 2008
étolaj, tej oV - GUTIERREZ et al. 2009
didolaj oV - JINGNAN & XIAORONG 2010
tapital ligetszépeolaj o - KIM & CHEONG 2010
lila perilla magolaj oV - ISODA et al. 2010
lenmagolaj oV - JINGNAN & XIAORONG 2010
napraforgoolaj, WPC (savofehérje koncentrd O/V - VAN DIJKE et al. 2010
szuszpenziod oV - NAKAJIMA et al. 1997
szojaolaj,fizioldgias sdoldat oV - KOBAYASHI et al. 2001
kitozan VIO polimerizacid MA et al. 2003
ndvényi olaj VIO/V  oldészer elparologtatasa MA 2005
palmaolaj, benne oldott astaxanthin o - RIBEIRO et al. 2005
szabilyozott hatéanyag felszabadulis szbjaolaj, ultratiszta viz (Milli-Q) oV - KOBAYASHI et al. 2008
selyemhernyo bab olaj oV - JINGNAN & XIAORONG 2010
capamajolaj (szkvalén) oV - JINGNAN & XIAORONG 2010
polivinil-pirrolidon (PVP) V/O porlasztva szaritas CHOI et al. 2010
liposzomak V/IO/V__ hiités RUECKEL et al. 2010
szjaolaj, ultratiszta viz (Milli-Q) o - VLADISAVLIJEVIC et al. 2000
dokozahexaénsav (DHA) észter o - DING et al. 2013

A 2. szamu tablazatban felsorolt publikacidkat szemiigyre véve, a termékek korét vizsgalva
lathatd, hogy a kutatdsok az altalanos élelmiszeripari emulzidk gyartasan tul, az alacsony
zsirtartalma vajhelyettesitd készitmények ¢és a funkcionalis emulziok készitése felé
iranyulnak. Az egyik ilyen termék a tapital, ami komplex membrantechnikai alkalmazasi

lehetdséget is kinal. A membransziirésen alapuld savobesliritési eljarast, a membran

31



10.14751/SZI1E.2018.040
IRODALMI ATTEKINTES

emulzifikalassal kombinalva, lehetéség nyilik kiilonb6z6 étrendkiegészitok gyartasara.
Gyakorlati megkozelitéssel, mikrosziiréssel stiritett savokoncentratumba, ndvényi olajat

diszpergalva, lehetdség addodik kiilonféle tapitalok gyartasara.
2.4.2. O/V emulziok ME médszerrel

Olajcseppeket vizes folytonos fazisba diszpergalva, olaj a vizben emulziét kapunk. Ezek a
legsokoldaliibb emulzidk, melyekre szdmos példat talalunk az élelmiszerek kozt. Ilyen
emulzié példaul a tej, a majonéz, a krémlikérok, a salataontetek és a fagylaltok. Az ilyen
tipusti emulzidk tulajdonsagait leginkabb a felhasznalt feliiletaktiv anyagok és a vizes fazis
komponensei hatdrozzdk meg. RIBEIRO ¢és munkatarsai arr6l szamoltak be, hogy az
elékevert membran emulzifikalas modszer ismételt alakmazasaval, astaxanthin tartalma O/V
emulzid gyartdsa eredményes volt (RIBEIRO et al. 2005). Az astaxanthin egy olyan
természetben eléforduld, zsirban oldodd szinezdanyag, amelynek nagyon erds antioxiddns
hatasa van. Megtalalhaté algakban, ¢lesztOben, lazacban, pisztrangban, garnélarakban,
homarban és néhany madar tollaban (pl. flamingd). Az astaxanthin mas karotinoidoktol
eltéréen nem alakul &t a szervezetben A-vitaminna, és amig az A-vitamin tulzott
mennyiségben mérgezd, az astaxanthin korlatlan mennyiségben fogyaszthat6. Az astaxanthin
biologiai hasznosulasa fizikai megjelenésétdl fiigg, kristdlyos formaban a legrosszabb. Ha az
astaxanthin egy O/V emulzid diszperz olajos fazisdban van oldva, akkor a biologiai
hasznosuldsa sokkal kedvezdbb. Egyik modja annak, hogy tovabb javitsak az astaxanthin
felszivodasat az az, hogy tultelitett O/V emulzio készitenek beldle. Ez a karotiniddal dusitott
vizben diszpergalt O/V emulzié szdmos élelmiszerben felhasznéalhat6, mint pl. narancslében
¢és kiilonbozo tejtermékekben. Antioxidans hozzaadasaval, mint pl. a tokoferol, olyan O/V
emulziod is készithetd, amelyben 3 hetes tarolasi id6 alatt sem kdvetkezik be a karotinoidok
lebomlédsa. Az azonban tovabbra is fontos, hogy ezek a karotinoiddal dusitott emulzidk ne

érintkezzenek fénnyel, ill. oxigénnel, mert az a karotinoidok erdteljes bomlasat eredményezi.

RIBEIRO ¢és munkatarsai az emulzid eldallitaisahoz a premix membran emulzifikéalas
modszerét alakmaztdk, melyet tobbszor megismételtek a megfeleld termék kialakitasa
érdekében. Eldemulziot készitettek, palmaolajat és a benne oldott astaxanthint diszpergaltak
vizben. Az olajcseppeket két emulgedloszer kombindcidjaval stabilizaltdk. Az eléemulziot
haromszor vezették a4t a membranon 5 és 15 bar kozotti nyomassal, az emulzidt 10-r6l 40
m/m%-ra stritették. Végiil arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy tovabbi kisérletek

sziikségesek astaxanthinnal dusitott O/V emulzidk ipari méretli gyartasdhoz. A modszerrel
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kapcsolatban megoldasra varo problémat jelent a membran eltomddése, (a membran feliiletén
¢s a membran poérusaiban) ill. a termelékenység novelése. A diszpergalt fazis fluxusanak
novelésére Uj berendezések, pl. forgd vagy rezgd membranok tervezését, tesztelését javasoljak
(RIBEIRO et al. 2005). GUTIERREZ és munkatarsai kutatasaik soran O/V tipusu emulzid
gyartasaval kisérleteztek ¢€lelmiszeripari felhasznalasi céllal (GUTIERREZ et al. 2009).
Folytonos (vizes) fazisként tejet hasznaltak, ebbe membran emulzifikalassal diszpergéltak
kiilonb6z6 kereskedelmi forgalomban kaphato olajokat. Kutatasuk egyik f6 célja az volt, hogy
megvizsgaljak a tejben 1évé fehérjék képesek-e stabilizalni az olajcseppeket egyéb
feliiletaktiv anyag hozzdadasa nélkiil. Altalanosan elmondhatd, hogy az élelmiszeripar
érdekelt az adalékanyagok hasznalatdnak mérséklésében, mivel egy ilyen termék a fogyasztok

korében jobban elfogadott, tovabba a gyartasi koltségek csokkenésével is jar. Tanulmanyuk

crer

crer

eldallitaniuk hozzaadott stabilizator hasznalata nélkiil. A keletkezett emulzidcseppek mérete

2-6-szorosa volt a hasznalt membran pérusméretéhez képest (4,8 um).
2.4.3. V/O emulziok ME modszerrel

Viz az olajban emulziok esetében a diszpergalt rész viz, a diszperzids kozeg pedig az olaj. Az
¢lelmiszerek kozott ezeket az emulzidkat fOként a margarinok ¢és a vaj képviselik.
Stabilitasukat jobban befolyasolja a zsir vagy az olaj tulajdonsagai és a felhasznalt feliiletaktiv
anyagok, mint a vizes féazis tulajdonsdgai. A kozelmultban a vaj ¢és margarin
kaloriatartalmanak csokkentése stratégiai kérdéssé valt az élelmiszeriparban, mert egyre n6 a
piaci igény az egészséges élelmiszerek irant. 1996-ban KATOH munkatarsaival egy alacsony
zsirtartalmi, 25 m/m%-os  vajhelyettesitd  készitmény  gyartastechnologiajanak
kikisérletezésével foglalkoztak. Kimutattdk, hogy ha az alkalmazott hidrofil membrant
elokezelték az olajos fazisba meritve, akkor a diszpergalt fazis fluxusa 100-szorosdra nott.
Tovabba megallapitottdk, hogy a membran emulzifikalas alkalmas modszer V/O emulzidk
ipari mennyiségben torténd gyartasara (KATOH et al. 1996). KATOH ¢és munkatarsai altal
vizsgalt alacsony zsirtartalmu vajhelyettesité készitmény a mai modern, egészségtudatos
tarsadalomban is nagy érdeklodésre tarthat szdmot. Mivel az egészségtudatos fogyasztok
egészséges, mégis ¢lvezetes finomsagokat keresnek, fokozodik a kereslet az alacsony
zsirtartalma termékek irdnt. Ez a készitmény a diszpergalt olajrészecskéknek és konnyd,

krémes 4llaganak koszonhetden izében hasonld élményt nyujthat, mint a magasabb
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zsirtartalmu, hagyomanyos termékek. Mivel mind az olaj és a viz fazis egyarant megtalalhato
a termékben, igy tovabb dusithato vizben és akarcsak olajban old6dé vitaminokkal. Alacsony
zsir és kaloriatartalmuknak koszonhetden csokkenti az elhizas, valamint a sziv- és érrendszeri
megbetegedések kockazatat. Késébb a Morinaga cég (Japan) e kisérletek alapjdn membran
emulzifikalassal gyartott csokkentett zsirtartalmu terméket dobott a piacra (MOHANTY &
PURKAIT 2011).

2.5. MIKROKAPSZULAZAS
2.5.1. A kapszulazas alapjai

A kapszulézés sordn egy anyagot vagy anyagkeveréket, egy masik anyaggal vagy rendszerrel
vonunk be. A bezart anyagot hatéanyagnak vagy maganyagnak nevezziik, mig a bevond
anyag a héj, fal, hordozo, bevonat vagy tok (MADENE et al. 2006). A mikrokapszuldk 0,5-
2000 pm atméréji, egy vagy tobb polimerbdl felépiild, atereszté bevonattal ellatott rendszerek
(MATHIOWITZ et al. 1999). A mikrokapszulazas elonyos tulajdonsagai kozé tartozik a
novelt eltarthatosdg, egyszerlien megoldhatd nyujtott hatéanyag-leadas, kellemetlen
hatéanyagok, iz- és szag fedése, Osszeférhetetlen hatdanyagok, és/vagy segédanyagok
elkiilonitése, valamint relativ kevés segédanyag sziikséges az elballitisukhoz (RACZ &

SELMECZI 2001).

A mikrokapszulazas torténete 1955-re vezethetd vissza. Ekkor rukkolt el a National Cash
Register elnevezésli amerikai véllalat a nyomas érzékeny indigd nélkiili masolopapirral,
aminek a felsé lapjanak aljat mikrokapszulakba zart festék prekurzorral elékezelték. fraskor a
toll nyomasanak hatasara a mikrokapszulék osszetortek, és a szinképzd anyag reakcidba 1épett
az als6 lap felszinét boritd vegyszerrel. A reakcid sordn szines anyag képzddott, ennek
kovetkezményeként pedig az alsé lapon is megjelent az irds (GREEN 1955; WHITE 1998).
Ettdl az idészaktdl kezdddden vildgszerte egyre tobb kutatocsoport forditotta figyelmét a
mikrokapszulazas alap- illetve alkalmazasi teriileteinek kutatasara, és ez a tendencia azota is
toretlen. A kapszulazas technologiaja ma mar fejlett €s eldszeretettel hasznalja szamos iparag.
Az utdbbi évek legfontosabb kutatasi teriilete a gyogyszeripar. Az orvostudomany felismerte
a kapszulazas jelentGségét, mert a korszerli gyogyszerhordozok révén (DDS, drug delivery
systems) a hatoanyagok joval alacsonyabb doézisban, ritkabb adagolassal kozvetlen a
célszervbe juttathatok, alkalmazasaval szabalyozott hatoanyagtranszport érhetd el (KISS

2011; DOBRADI 2012).
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A legegyszeriibb mikrokapszula
—— Falmet fmom magbdl €s a magot koriiloleld egyenld
vagy valtozo vastagsagu falbol épiil fel.

A maganyag lehet egynemi, de tobb

Hatoanyag et 1 g e iy
tartalma Diszpergilt kiilonboz6 Gsszetevot is tartalmazhat. A
knpspiamag hafomuyap fal lehet egy- vagy tobbrétegli. Attol
Mikrokapszula Mikroszféra
fiiggben, hogy milyen kapszulazési
13. abra: Mikrokapszula és mikroszféra cljarast alkalmaznak, a kapszula

(MADENE et al. 2006) tobbféle  formaju,  (film, goémb,

szabalytalan részecske) szerkezetli
(porozus vagy kompakt), ill. fizikai megjelenésti (amorf vagy kristalyos szilard
halmazallapoti, gumiszerli vagy iiveges matrix) lehet. A szakirodalom szerint a valodi
mikrokapszula mag-hé;j tipusu, de gyakran a hatéanyag aggregatumok formajaban agyazodik
a kornyezd alloméanyba, az un. matrixba, ekkor mikroszféra jon létre (13. abra). A két tipus
kozti kiilonbség nem tisztazott, mert valdjaban mindkettd elégséges hatdoanyag-felszabadulast

eredményez.
2.5.2. Mikrokapszulazas az élelmiszeriparban

A mikrokapszulazas széles korben keriil alkalmazasra az élelmiszer-, kozmetikai-,
mezbgazdasagi- és gyogyszeripar teriiletén egyarant. [zesité anyagokat mar az 1930-as,
vitaminokat az 1940-es évek oOta kapszulaznak, amelynek f6 célja a vegyiiletek védelme és
stabilitasuk megdrzése. A mikrokapszulazas alkalmazhatdé kiilonb6z6 nyomelemekkel,
vitaminokkal dusitott élelmiszer eldallitasara i1s (WILSON & SHAH 2007). A bezart
funkcionélis 6sszetevOk lehetnek példaul, technoldgiai segédanyagok (kelesztd anyagok és
enzimek), tartositoszerek (savak €s sok), vitaminok, dsvanyi anyagok, aromék (természetes és
szintetikus) és fliszerek. A mikrokapszulazas megakadalyozza (vagy minimalizalja) az
aromaanyagok pdarolgasat a feldolgozas, a szallitds, a tarolds ¢és a fOzés soran. Az
¢élelmiszeripar teriiletén a kapszulazas alkalmazasaban nagy potencialt fedeztek fel az elmult
évtizedekben, ez a 14. abran lathatd diagram szamadataiban is megmutatkozik. Az 1950-es
évek ota tartd exponencidlis novekedés jol kiveheté a tudomanyos és nem-tudoményos
publikéacidok szamaban. Az elmult évtizedekben a kutatdk és technoldogusok érdeklodésének

kozéppontjaban a forgo tarcsas eljaras, az extrudalas és a liposzéma létrehozas allt.
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A mikrokapszulazas egyik legjelentésebb teriilete az élelmiszeriparban az aromaanyagok
kapszuldzasa. Az élelmiszerek egyik legértékesebb OsszetevOi az aromak, melyek fontos
szerepet jatszanak a fogyasztoi elégedettség szempontjabol. Az aromék stabilitdsa szoros
kapcsolatban all az élelmiszer mindségével. A feldolgozési és tartdsitasi eljarasok, a
csomagoloanyagok, ill. mas 0Osszetevokkel valo kolcsonhatasok révén az aromaanyagok
intenzitasa lecsokken, ami az é€lelmiszer teljes izének megvaltozasat okozhatja. Az aromak
tobbsége érzékeny, ill6 komponens, melyek kis mennyisége is igen draga, igy megtartasuk
kiemelt szempont az élelmiszergyartasban (MADENE et al. 2006). Annak érdekében, hogy
elényos az illoanyagokat felhaszndlds eldtti kapszuldzasa. A mikrokapszulazott Osszetevod
alkalmazasa hatékonyabb a nem-kapszuldzott 0sszetevonél. A kapszula tarolas soran képes
megtartani a termék aromadit, minimalizalja a nem-kivanatos kolcsonhatasokat, a parolgast, a
migraciot, a diffuzios folyamatokat (pl.: olddszerét), ill. megvédi a fény altal gerjesztett
reakcioktol, az oxidaciotol, ezaltal noveli a termék eltarthatdsagi idejét, és szabalyozza a
komponensek felszabadulasat. Mar kis mennyiségli aroma kapszuldba zarasa is jelentOs

hatdssal van a végtermék mindségére, drara, és nem utolsé sorban, a fogyasztok

elégedettségére.
10000
mkecacervacio
Oporlasztva szaritas
8000 mnanokapszulazas

m forgo tanyér

6000 W RESS

Oliposzoma

m porlasztva hutés/fagyasztas
4000{  ®fhid agy

@ extrudalas

2000+
4 55-59 60-64 '65-69 ‘ 70-74 : 75-79 ' 80-84 ' 85-89 '90-94 ‘ 95-99 ' 00-05 ‘
Evek

Publikaci6k szama

14. 4bra: A kapszuldzasi trendek véltozasa az €lelmiszeriparban 1995-2005 kozott

(GOUIN 2004)

A mikrokapszulak a szabalyozott aroma-felszabadulas modszerével mitkodnek, mellyel egy
vagy tobb hatdanyag Osszetevo a kivant helyen, a kivant idében meghatarozott aranyban valik

hozzéaférhetévé (POTHAKAMURY et al. 1995). Az aromak kapszulazasanal a felszabadulas
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meglehetdsen Osszetett folyamat: fligg az ill6 komponens matrixbol torténd diffuziojatol, a
difftizigjatol, ozmotikus eréktdl, a mag-héj tipus esetében a héj milyenségétdl, esetleges
sériiléseitdl, stb. (GOUIN 2004). A felszabadulas aranyat két tényezd szabalyozza: egyrészt
az aroma komponensek illékonysaga az adott élelmiszerben és a kornyezd levegdben
egyensulyi koriilmények kozott (termodinamikai tényezd) és az anyagatadds a kornyezd

¢lelmiszerbe (kinetikai tényezd).
2.5.3. Membrantechnikan alapulé mikrokapszulazas

A membran emulzifikalas miivelete mikrokapszuldk megformalasara is alkalmazhato eljaras.
A membrantechnikén alapuld kapszulazas alatt az olyan miiveleteket értjiik, ahol az emulzio
készitése a mar korabban bemutatott membran emulzifikaldas modszerével torténik, és a
kapszuldk megformdldsdért a membran porusai feleldsek. Membran emulzifikalassal
kiilonb6z6 tipust polimer mikroszférak és mikrokapszulak 1étrehozasa lehetséges (CHU et al.
2003). Monodiszperz, monomert tartalmazo emulziot SPG membran alkalmazasaval akkor
lehet el6allitani, ha a membran pérusmérete 1 pm-nél nagyobb. Ezaltal monodiszperz mag-héj
tipusu mikrokapszuldk jonnek létre (KUKIZAKI et al. 2007). A membran kontaktorral
nanorészecskék ¢és nanokapszulak eldallitasara nagylizemi mértékben is lehetdség van
(KHAYATA et al. 2012). A miuvelet a hagyomanyos O/V és V/O emulzié eldallitasdhoz

hasonloan torténik.
2.5.4. A kapszula hordozé anyaganak Kivalasztasa

Rengeteg kiilonb6z0 anyagot alkalmaznak kapszuldzasra. A felhasznalt falanyagok kémiai
természet szerint csoportositva: szénhidratok, fehérjék, gumik, celluldz, zsirok. Mindegyik
rendelkezik eldnydkkel és hatranyokkal. Emiatt sok falanyag valdjaban Osszetett készitmény,
¢s a fentiek valamilyen aranyu keverékébdl all. A kapszula falanyaganak kivalasztasa egy sor
tényezotol fligg: az elvart termék kovetelményektdl, a magaba foglalt hatdanyag jellegétdl, a

kapszulazasi modszertdl, gazdasagi viszonyoktol, stb.

A legtobb, az ¢élelmiszeriparban jelenleg is alkalmazott mikrokapszulazasi eljarashoz
valamilyen biopolimert hasznalnak fel, ami késziilhet cukorbol, keményitébdl, gumibol,
fehérjébdl, miianyagbol, dextrinbdl vagy alginatbol. A liposzoméak biopolimerként torténd
felhasznalasa nemrégiben kezdett teret hoditani (TAYLOR et al. 2005). A liposzomak gémb
alakl részecskék, foszfolipidek alkotjdk, amelyek molekuldjukban hidrofil és lipofil elemeket
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egyarant tartalmaznak. A liposzomak gyodgyszer- ¢és gyogyaszati alkalmazasainak
eredményessége okan, ¢élelmiszerkutatok elkezdték haszndlni a liposzémdkat, mint
funkcionalis komponensek célzott hordozoanyagait. Ilyen funkciondlis komponensek példaul
a fehérjék, az enzimek, vitaminok ¢és aromaanyagok, melyek szamos ¢élelmiszeripari
eljarasban felhasznalnak. Mikrokapszuldzassal az élelmiszer-osszetevok a lebomlés ellen

stabilizalhatoak és a korokozok elleni védelem is hatékonyabba tehetd.
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3. ANYAG ES MODSZER

3.1. EMULZIO KESZITES ANYAGAI, ESZKOZEI ES KORULMENYEI
3.1.1. Emulziok 6sszetevoi

Az emulziok készitéséhez novényi olajat, leggyakrabban hagyomanyos, kereskedelmi
forgalomban kaphatd napraforgdolajat és desztillalt vizet hasznaltam fel. Az emulzifikalas
elosegitésére Tween80 tipusu feliiletaktiv anyagot alkalmaztam (Sigma-Aldrich Kft.,
Budapest). A Tween80 egy mesterséges adalékanyag, melyet szorbitbol, olajsavbol és etilén-
oxidbol allitanak el6. HLB értéke 15. Az élelmiszeriparban E433 néven ismert, mint

emulgealoszer. Napi maximum beviteli mennyisége 25 mg-tkg™.
3.1.2. Membran emulzifik4lé berendezés és az emulzié készités koriilményei

Az emulzidk eléallitasa az irodalmi attekintés fejezetben (2.3) ismertetett konstrukciok koziil,
a harmadikhoz (Membran emulzifikalé berendezés (3), 10. abra) nagyon hasonl6 kivitelii
berendezésen valosult meg. A késziilék folytonos tizemi, keresztaramu Kialakitast
berendezés, amelyet a 15. abra illusztral a fobb egységek megjelolésével. Gyakorlati

alkalmazas szempontjabol lett kialakitva, egyszerii kialakitasu és hatékonyan alkalmazhato.

+

i 713

15. abra: Membran emulzifikal6 berendezés elvi kapcsolasi vazlata (1. folytonos fazis tartaly,
2. skalazott diszperz fazis tartaly, 3. membran modul, 4. keringetd szivattyl, 5. kompresszor,
6. nyomasmérd, 7. rotaméter, 8. nyomds szabdlyzd, 9. leeresztd szelep, 10. szelep, 11.

termosztat csatlakozas)

Miikodési elve a kovetkezo: a folytonos fazist az 1 L Grtartalmu iivegtartalybol (1) keringtetd
szivatty (4) recirkulaltatja a membran belsd oldalan. A retentatum recirkulacios

térfogatarama a rotaméterrdl (7) olvashato le. A membran (3) bemeneti, ill. kimeneti oldalan
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manométerek (6) jelzik a nyomast, ezek ismeretében a transzmembran nyomaskiilonbség (5)
képlet alapjan szamolhat6. A diszperz fazis nyomasat kompresszorral (5) eldallitott stiritett
levegd biztositja. A skalazott diszperz fazis tartalybol (2) a diszpergalandé anyag a membran
kiils6 oldalara érkezik, ehhez a nyomas szabalyzoszeleppel (8) allithato. A keletkezd termék
leeresztd szelepeken keresztiil (9) tavolithatd el a rendszerbdl. A 11-es jelzés azt mutatja,
hogy a folytonos kozeg melegithetd a tartalyhoz kapcsolt termosztat segitségével, de hideg viz
keringtetése esetén lehetdség van a rendszer hiitésére is a melegedés elkeriilése végett. Az 1-
es tartalyt a soron kovetkezd kisérlethez sziikséges folytonos fazissal kell feltolteni, hogy a
membran feliiletét nedvesitse. A csdmembranhoz tartozik egy kor keresztmetszetli acéltok,
ami a 16. abran lathato. Ebbe kell belehelyezni a membrant, majd a tomitések megfeleld
beillesztésével, ill. harom csavar segitségével mindkét végén rogziteni. Az acéltok 1-1 tdmitd

gylirli és bilincsek segitségével illeszkedik a berendezésbe.

16. dbra: Membran és szerelvényei
3.1.2.1. A kisérletekben alkalmazott membranok

A kisérletek soran 500 nm, 800 nm és 1,4 pum porusatmérdji SCHUMASIV keramia
csomembranok (PALL Austria Filter GmbH) alltak rendelkezésemre. Aszimmetrikus
szerkezetliek, aktiv rétegilk anyaga aluminium-oxid. Az alkalmazott membranok fobb
tulajdonsagait, mint példdul a porusméret, a bels¢ atmérd, a hossz és egyéb milkddési
tartomanyok a 3. szamu tablazatban ismertetem. A membranokat nem feltétlen a gyart6 altal
forgalmazott modulok hosszéban haszndltam fel, hanem az altalam hasznalt berendezéshez

(3.1.2 fejezet) méretezve lettek méretre vagva.
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3. tablazat: Az alkalmazott membranok paraméterei
Belso Kiils6 atméré | Membran Aktiv Miikodési pH Miikodési
atméro hossz sziiréfeliilet tartomany nyomas
tartomany
7-10°m 1-10°m 2,5:10 "m 5107 m’ 0-14 0-5 bar

3.1.2.2. Tiszta viz fluxus

Mivel az emulzifikalo berendezés és a keramia membran tisztasagat, szennyezddésektdl valo
mentességét mindossze feltételeztem, mieldtt barmilyen kisérletet véghezvittem volna,
minden kisérletet az ionmentes (“tiszta”) viz fluxusanak mérésével kezdtem. A vizfluxus az 4j
membran ateresztOképességét jellemzi, valamint megmutatja, hogy a membran hasznalata
utani tisztitas megfeleléen hatékony volt-e. Meghatarozasahoz stopperrel mértem az adott
térfogat permeatum Osszegytijtéséhez sziikséges 1d6t, és a membran sziiréfeliiletének
ismeretében (Am = 0,005 m?) a (8) egyenlet alapjan szamitottam ki az értékét. A mérési
eredményekbdl atlagot vontam és kiszamoltam az egyes nyomasértékekhez tartozo fluxust. A
vizfluxus novelhetd a (8) egyenlet szerint egyrészt a hajtéerd, vagyis a transzmembran
nyomaskiilonbség emelésével, masrészt a viz viszkozitasdnak csokkentésével, ami a
hémeérséklet novelésével érhetd el. A vizfluxus mérése soran a nyomast fokozatosan 0,5 barral
noveltem, igy rendre 1; 1,5; 2; 2,5; 3 bar voltak, és a mérést mindig szobahémérsékleten
végeztem. A viz térfogataramot konstans Qp = 100 L-htra allitottam a rotaméter
segitségével. A fluxus értékeket ezt kovetden Excel pontdiagramban a transzmembran
nyomaskiilonbség fliggvényében dabrdzoltam, majd a pontokra linedris trendvonalat
illesztettem, melynek kiindulasi pontja az origd. A membran akkor tekinthetd tisztanak, ha a
korrelacios koefficiens > 0,96. Ha ennek nem felel meg, akkor 0jbol el kell végezni a tisztitast

a korabban emlitett procedura szerint.
3.1.2.3. Kapillaris nyomas meghatarozasa

Az adott membran kapillaris, vagy mas néven kritikus nyomasat kisérleti uton hataroztam

meg, a gyartd utasitasait kovetve. A kapillaris nyomas annak a minimalis nyomasnak felel

crer
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feltoltottem a diszperz tazis mérotartalyt a diszperz fazissal, majd a kapillaris nyomasnal egy
vélhetdleg nagyobb értékli nyomadst allitottam be a nyomdsszabdlyozo szelepen. Ezutan a
stritett levegdt elzartam. A kapillaris nyomas meghatarozasdhoz nincs sziikség a folytonos
fazis keringtetésére, igy a szivattyut hasznalata nem indokolt a mérés soran. A csapok
kinyitasa utan a nyomas hatdsara az olajszint elkezdett csokkenni a méroétartalyban. A nyomas
ezutan folyamatosan csokkent, mindaddig, amig a folyamat le nem 4&llt, vagyis az olajszint
megallt egy allando értéknél. Ezt kovetden leolvastam a nyomasmérérdl az aktualis nyomas
(Pq) értékét, ami ilyen koriilmények kozott a kapillaris nyomasnak (CP) felel meg. Ezt a
mérést minden alkalmazott membran esetében elvégeztem, mivel a kapillaris nyomas értéke

egy nélkiilozhetetlen mutato a kisérletek tervezéséhez.
3.1.2.4. A berendezés tisztitasa

A membran modul és az egész membran emulzifikdlo berendezés tisztitdsdhoz citromsav
monohidrat (CgHgO;-H,O, M = 210,15 g-mol'l, Reanal Laborvegyszer Kft., Budapest) és
Ultrasil P3-11 nevezetii membrantisztitashoz specidlisan alkalmazhaté6 mososzer (Ecolab-
Hygiene Kft., Budapest) volt sziikséges. Tovabb4a a membran kondicionalasara ultrahangos
kezelést is alkalmaztam (3.1.2.5. fejezet). Az emulzifikaldo berendezés tisztitasat elészor
tulnyomas alkalmazasa nélkiil, nagy térfogatarammal (kb. 150 L-h'l) végeztem 50 °C-on a
termosztattal beallitva. Tisztitds soran ligyeltem arra, hogy permeécio (fluxus) ne j6jjon létre,
mert a berendezésben eléforduld szennyezddéseket a nyomas belekényszeritené a membran
pérusaiba, ami a membran eltomddését okozna. Ehelyett elényds a rendszert tobb
alkalommal, tiszta mosofolyadékkal, majd ioncserélt vizzel atobliteni a tisztitoszer

maradvanyok eltavolitasa céljabol. A tisztitasi procedura a kdvetkez6 1épésekbdl allt:

ioncserélt vizes 6blités (15-20 perc)
mosas Ultrasil oldattal (~1% m/m) 1,5 6réan at
ioncserélt vizes 6blités (15-20 perc)

mosas citromsav oldattal (~1% m/m) 1,5 6réan 4t

a ~ w0 e

ioncserélt vizes 6blités (15-20 perc)
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3.1.2.5. Ultrahangos kondicionalas

A keramia membran taroldsa sordn kiszdrad a kovetkezd kisérletig.
A szaraz membrant alkalmazas el6tt kondiciondlni kell, hogy a
porusok a folytonos fazissal legyenek nedvesitve. Kondicionalaskor
a membrant a folytonos fazis anyagaval atitatva, hermetikusan
lezarva, vakuumban, kb. -0,5 baron, ultrahanggal gerjesztett térben

tartottam addig, amig a légbuborékok felusztak. Ennek az eljarasnak

a célja, hogy eltavolitsa a membran poérusaiba beférk6zo

levegdbuborékokat. Az ultrahangos kezelés addig tartott, amig

17. dbra: A membran

megkozelitdleg az Osszes levegdbuborék eltdvozott a membran

) ibé kondicionalas kézben
porusaibol. ondicionalas kozbe

3.1.2.6. Emulziok készitésének osszetevoi, koriilményei

A laboratoriumi kisérleteket szobahOmérsékleten végeztem. Minden mérés kezdetén
feltoltottem a diszperz fazis mérdtartalyt (20 ml) és a folytonos fazis tartalyt (1000 ml) az
adott kisérlet szerinti alapanyagokkal. Az emulziok gyartasa soran két elméleti paramétert
véltoztattam: DF-hajtéerdt és a nyirofesziiltséget a membran falandl, ami gyakorlatban a
diszperz fazis nyomasa és a recirkulacios térfogatdram. Az emulziokészités soran vizsgaltam
a diszperz fazis fluxust, ennek meghatarozasahoz stopperdraval mértem adott mennyiségii
diszperz fazis fogyasanak idejét a diszperz fazis mérétartalybol. A fluxus a mért id6 és
térfogat adatokbol, a membran felilletének ismeretében (8) képlet segitségével

meghatarozhato.

3.2. EMULZIOK VIZSGALATANAK MODSZEREI, VIZSGALT MUTATOI

3.2.1. Részecskeméret és eloszlas meghatarozasa

A részecskeméret messze a legfontosabb fizikai paramétere a részecskékbdl felépiild
mintaknak, mint pl. az emulziok. A részecskeméret és eloszlas vizsgalata rutinszerti mérés,
mert a gyartds kulcsfontossdgii paramétere, azaltal, hogy kozvetleniil befolyasolja az

eléallitott termék anyagi tulajdonsagait (pl. stabilitést stb.).
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3.2.1.1. Fritsch Analysette 22 miiszerrel

Egyes emulzi6 mintdk szemcseméretének ¢&s

eloszlasanak meghatarozasadhoz Fritsch
Analysette 22 nedves diszpergdldo egységgel
rendelkez6 1ézeres szemcseméret-elemzot
hasznaltam. A Ilézerdiffrakcios elven miikodo
szemcseméret-elemz0  alkalmas emulziok,

szuszpenziok és aeroszolok szemcseméretének

meghatarozasara.

18. abra: A késziilék fotoja

Meghatarozas menete: A napraforgoolaj- viz emulziot desztillalt viz kozegben mértem. A
késziilek diszperzios egysége 100 ml térfogath, atlatszo iliveg tartdly, ami lehetdvé teszi a
minta mérés kozbeni megfigyelését. A mérési és az 6blitési fazis egy egykaros szeleppel (4/2-
utas gombcsap) szabalyozhatd. A késziilék iritését egy centrifugalis szivatty( végzi, ami
kiméletesen szallitja a vizsgalt mintat vagy az Oblitévizet egy erre a célra elhelyezett
tartalyba. A vizsgéalat soran kis mennyiségi desztillalt vizet keringtettem a diszperzids
egységben ¢és kalibraltam a berendezést. Majd pipettdval a készitett emulziobol annyi
mennyiséget adagoltam az adagolonyilasba, amig az abszorbancia elérte a 7-8 értéket.
Minden minta kozott hig zsiroldo oldattal atoblitettem at a berendezést, illetve 4-5 mintanként
metanolos mosast is beiktattam. Az emulzid6 mintdknak meghataroztam az 4tlagos
szemcseméret atmérGjét pm-ben (GMD, geometric mean diameter) és a span értékét. A span

értéke a szemcse méreteloszlasrol ad informaciot (3.2.2. fejezet).
3.2.1.2. Malvern Zetasizer Nano ZS miiszerrel

Egyes emulzi6 mintdk szemcseméretének ¢és eloszlasanak
meghatarozasdhoz a szintén lézerdiffrakcios elven miikddo
Zetasizer Nano ZS muszert hasznaltam. Els6sorban részecskemeéret,
kolloidok és nanorészecskék zéta-potencialjanak, azonkiviil a minta

viszkozitdsanak ¢és viszkoelasztikus paramétereinek ismeretében

reologiai tulajdonsdgok meghatarozasara alkalmas. Alkalmazott

fényforrasa 633 nm-es hullimhosszi He-Ne 1ézer. 19. abra: A késziilek fotoja
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Meghatarozas menete: A részecskeméret meghatarozas minta-elokészitést nem igényelt. Az
emulzidmintdknak az atlagos részecskeméretét nm-ben és a polidiszperzitas indexét (PDI)
hataroztam meg. A PDI értéke a szemcse méreteloszlasrol ad informaciot (3.2.2. fejezet). A
kiivettak koziil az eldobhatd polisztirol cellat (DTS0012) alkalmaztam erre a feladatra. A
mérések standardizalasara egy un. mérési sablon (Standard Operation Procedure -SOP) szerint
mértem a mintékat, amely elére meghatdrozza az 6sszes mérési beallitast. Ezeket az eldre
meghatarozott mérési beallitdsokat a mérendd anyag, vagyis a napraforgoolaj (abszorpcidé =
0,001, RI (refraktiv index) = 1,46) és a diszperzids kozeg, vagyis a viz (RI = 1,33)
tulajdonsagai szerint allitottam be. A mérések tobb almérésbdl (run) allnak, ami lehetdvé teszi
az adatok szlirését. Az adatgylijtés végén valamennyi almérés mindségét kiértékeli a szoftver.
Az almérések szama szabadon valaszhatd, minél tobb, annal pontosabb eredményre

szamithatunk.
3.2.1.3. Mikroszképos vizsgalat

Az emulzidmintdk és mikrokapszuldk megjelenését, valamint méretét Delta Optical Genetic
Pro Bino tipust optikai mikroszkoppal vizsgéaltam. A mikroszkdp beépitett digitalis
videokameraval rendelkezik és USB porton keresztiil csatlakoztatva alkalmas a megfigyelt
mintakrél készitett képek szamitogépes feldolgozasara, bemutatdsara. A mintak 40-, 100-,

400-, és 1000-szeres nagyitasara ad lehetoséget.
3.2.2. Részecskeméret eloszlast jellemz6 mutaték

A span érték az emulziok cseppméretének eloszlasardl ad informéciot. Meghatarozasa Fritsch
Analysette 22 miszerrel tortént. Az értéket gy kapjuk meg, ha kivonjuk a méreteloszlas azon
pontjabol, amibe a mintaban 1évo Osszes anyagmennyiség 90% -a esik, a méreteloszlas azon
pontjat, amibe a mintaban 1évé Osszes anyagmennyiség 10%-a esik, majd a kapott értéket
elosztjuk a méreteloszlas azon pontjaval, amibe a mintaban 1évé Osszes anyagmennyiség
50%-a esik:

doo—d
span = % [-] 3)

A span érték minél nagyobb, anndl szélesebb a részecskék méreteloszldsa, annal

polidiszperzebb a rendszer.

A polidiszperzitds index (PDI) olyan dimenzidmentes szam, ami ugyancsak a

részecskeméret  eloszlast jellemzi. Egy adott emulzidminta méretszoérodasanak,
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polidiszperzitasanak fokat jellemzi. Meghatarozasa Malvern Zetasizer miiszerrel tortént.
Meértékét a PCS/QELS (Photon Correlation Spectroscopy/Quasi-Elastic Light Scattering)
analizator adja meg. A miiszer 0-1 kozott allapitja meg a PDI mértékét. Kis PDI érték
reprezentdlja a rendszer monodiszperzitasat. Ha PDI > 0,4, a rendszert polidiszperznek

tekintjiik.

Ha azt feltételezziik, hogy a mintank részecskéi normalis eloszlast kdvetnek (vagy kozelitik

azt) akkor, a polidiszperzitas index a kovetkez6 (8) képlet alapjan hatarozhatd meg:

PDI=%  [] (4)

Zp

ahol o a tapasztalati szorast, Zp pedig az atlagos részecskeatmérot jeloli (ARZENSEK 2010).

3.3. ME ELJARAS JELLEMZO MUTATOI

Ebben az alfejezetben azokat az alapvetd miiszaki fogalmakat foglalom Ossze, melyek
bemutatdsa elengedhetetleniil sziikséges a membran emulzifikdlds miiveletének

tanulmanyozésahoz.

A keresztaramii membran emulzifikalas transzmembran nyomadskiilonbség alkalmazasaval
valosithatd meg. A transzmembran nyomaskiilonbség (TMP) hatasdra a diszperz fazis
részecskéi a folytonos fazisba diszpergaldédnak a membran poérusain keresztiil. TMP-t ugy
definidljuk, mint a diszperz fazis €s a folytonos fazis nyomas atlaganak kiilonbsége:

TMP = p, — “ebelekd [Pa] (5)

ahol Py a diszperz fazis nyomasa a membran kiilsé feliiletén, Pcpe és Pckiaz aramlo folytonos

fazis nyomasa a csémembran elején és végén.

A kapillaris nyomas (CP), vagy kritikus nyomés egyenértékli azzal a minimalis

nyomasértékkel, amely sziikséges a diszperz fazis membranon torténd atjutasahoz:

Cp = Yow 05t pg (6)
dp

CP filigg, az O/V hatarfeliileti fesziiltségétol (yow), a diszpergalt fazis és a folytonos fazissal

nedvesitett membran feliilete altal bezart szogtdl (¢) és a membran atlagos porusatmérdjétol
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(dp). A kapillaris nyomas inkabb a membrant, mintsem a membrannal torténd emulziogyartasi
folyamatot jellemzi. A kiillonb6z6 membranok kapillaris nyomasat kisérleti uton hataroztam

meg (3.1.2.3. fejezet).

A membran emulzifikadlas nyomas gradiens altal iranyitott mivelet, hajtéoerd alatt (DF) a

transzmembran nyomaskiilonbség (TMP) és a kapillaris nyomas (CP) aranyat értjiik:

DF =2 [ (7)

cp

A membran emulzifikalas termelékenységét jellemz6 mutatdja a diszperz fazis fluxus (Jg),

ami a membran egységnyi feliiletén egységnyi id6 alatt ataramlo diszperz fazis mennyisége:

av _ TMP

]d B Amdt B Hd* Rm

[mm™®h)] (8)

ahol V a permealt anyagmennyiség, A, a membran feliilete, valamint t a permeacidhoz
sziikséges 1d0. Ezzel mérjik a dontéen nyomaskiilonbség hatdsara 1étrejové, membranon
keresztiili anyagtranszportot. A diszperz fazis fluxus (Jg) n6 a membran porusatmérdjének és/
vagy a transzmembran nyomaskiilonbség (TMP) novelésével. Darcy torvénye szerint
meghatarozhatd a transzmembran nyomaskiilonbség (TMP), a diszperz fazis dinamikai
viszkozitasa (14 [Pas]), valamint a tiszta membran ellenallasa (R, [m™]) fiiggvényében
(SCHRODER & SCHUBERT et al., 1999). A membran képezte ellenallas kisérleti uton

meghatarozhat6 a tiszta viz fluxusanak mérésével (JOKIC et al. 2010):

Ma* Jy = 7+ TMP ©)

Az emulzifikalast megel6zéen a tisztitdst koveten mért tiszta viz fluxusanak (J,) és a
dinamikai viszkozitasnak a szorzatdt a transzmembrian nyomaskiilonbség fiiggvényében
abrazolva a pontokra illesztett, origobol induld félegyenes meredekségének reciproka lesz a

membran ellenallasa, mely ellenallas egy konstans érték.

A csémembran belso feliilete mentén fellépd nyirdfesziiltség (7) kiszamithatoé a (10) képlet

segitségével:

Axp*p?
T=k=x* pz

[Pa] (10)
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ahol A a strlodasi tényez6 (laminaris esetben A=16/Re), p a folytonos fazis stirlisége (kgm™), v
az axilis sebesség (ms™). A k konstans egy a geometriatol fiigg korrekcids egyiitthato, iires

kor keresztmetszeti csOmembran esetén értéke 1.

3.4. ME ELJARAS FEJLESZTESE STATIKUS KEVEROVEL ELLATOTT CSOMEMBRAN

ALKALMAZASAVAL

Az eljards fejlesztése érdekében kisérleteket végeztem az aramlasi paraméterek
megvaltoztatasaval, a membran mechanikus modositasa révén. Spiralis terelélemezeknek a
csOmembran belsejébe helyezésével, alacsonyabb dramlési sebesség alkalmazasaval is tudjuk
biztositani a sziikséges nyiroer6t a membran fala mentén az emulzifikalas soran. Ezzel az
egyszerli eljarassal lehetdség van a nyirderd novelésére a membran feliilete mentén,

mindekdzben alacsony értéken tarthato a keringtetett részben.
3.4.1. A kisérletek soran alkalmazott statikus keverok

A Kkisérletek soran két kiillonbozo, egyedileg
gyartatott statikus keverének az alkalmazasat
vizsgaltam. A kettds spirdl alaka sziikitok
szélessége 6,35 mm (a csémembran belsd

atmérdje, aminek a belsejébe helyezziik, 7

mm), vastagsaguk 1 mm, a

menetemelkedésik 6 mm ill. 10 mm. A

szlikitok hossza megegyezik a membran 20. abra: Az alkalmazott statikus keverdk
hosszaval.

3.4.2. ME eljaras statikus keverdvel konfiguracioban

A statikus keverd és a keverd nélkiili eljarasok dsszehasonlitdshoz a tovabbiakban bemutatott

képleteket alkalmaztam GASPAR (2017) munkéja alapjan:

A csOmembran belsO feliilete mentén fellépd nyirdfesziiltség a statikus keverd alkalmazasa
kovetkeztében megnd. A Kk korrekcios egyiitthatd ebben az esetben a (11) képlet alapjan

valtozik:
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_ R-m+a+b
[R-n+2z(a+Dh)] (11)

ahol a és b a sziikitd geometriai paraméterei esetemben (a = 0,00635 m, b= 0,001 m), R a

csémembran sugara (R= 0,0035 m). A z arany a (12) képlet alapjan szamithato:

Z=— 2rn (12)

ahol a ¢ ¢és H (menetemelkedés) a szlikitd geometriai paraméterei.

Az egyenértékii atmérd sziikitot alkalmazva a (13) képlet szerint szamolhato:

D R?t—a-b
°  2Rm+2(a+b)
[m

] (13)

A diszperz fazis fluxus novekedés (JgI) megmutatja, hogy a hagyomanyos iizemmodhoz
képest a statikus keverd beépitésével hogyan valtozik a membranon athaladé diszperz fazis

mennyisége. Amennyiben €rtéke pozitiv, abban az esetben a fluxus nétt.

‘]d, o Jd,
‘]dl = R NR xlOO [%] (14)

d,NR

ahol Jgr a diszperz fazis fluxusa statikus keverd alkalmazasaval [m3m'zs'1], Janr @ diszperz

fazis fluxusa statikus keverd nélkiil [m®m2s™].
3.4.3. Szivattyuzasi energia szamitasok

A statikus keverdk alkalmazéasanak hatékonysagat a fajlagos szivattyiizasi energiafelhasznalas
altal hataroztam meg. Gazdasagi szempontbdl a fajlagos energiafelhasznalas az egyik
legfontosabb paraméter, ami definici6 szerint az egységnyi térfogati diszpergalt permedtum

létrehozasahoz sziikséges energia. A felhasznalt energia, P [W] kifejezhet6 a térfogataram,

49



10.14751/SZI1E.2018.040
ANYAG ES MODSZER

Qrec [m3s'1] ¢€s a csdmembran hosszaban fellépd nyomasesés, AP [Pa] szorzataként (JOKIC et

al. 2010):

P= Qrec AP W] (15)

Az egy kobméter diszperz fazis nyeréséhez sziikséges szivattyuzasi energiasziikséglet (E)

meghatarozhatd a mérési adatok alapjan a (16) egyenlet segitségével:

P
E= —— -
3, A, [KWhm™] (16)

ahol, E a fajlagos energiafogyasztas [KWhm™], A a membran hasznos felillete [m?], P a
diszperz fazis és az emulzio keringtetéshez sziikséges teljesitmény [W], Jq a diszperz fazis

fluxus [m®m?s™].

Kiszamitva az energia megtakaritast (ER) [%] jol lathato, hogy végs6 soron gazdasagosabb
lett-e a miivelet vagy sem. Amennyiben ER pozitiv, akkor energiat takaritunk meg a statikus
keverdvel:

Ew—E

ER = R XlOO [%] (17)

NR
ahol Enr a fajlagos energiafogyasztas statikus keverd nélkiil és Eg a statikus keverdvel végzet
mérések esetében [Jm™].
3.5. TERMEKFEJLESZTESI KISERLETEK ME ELJARASSAL

Termékfejlesztési kisérletek keretében, két kiilonbozo tipusu, élelmiszeripari emulzid gyartasi
modszerének kidolgozasdhoz végeztem kisérleteket, ME eljarassal. Az egyik konkrét termék
egy hipoallergén (tejmentes) krémlikdralapként felhasznéalhato, O/V tipusu emulzi6. A masik

termék egy V/O tipusu salatadntet, olajba torténd ecet diszpergalassal késziilt.
3.5.1. O/V tipusi emulzi6 eléallitas anyagai, modszerei

3.5.1.1. Az emulzié (likéralap) és a likor osszetevoi
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A likéralapként készitett emulzio elkészitéséhez
harom f6 alapanyagot hasznaltam. Kereskedelmi
forgalomba kaphatdé mogyordolajat (SPAR), abszolut
alkoholt (REANAL puriss) ¢és desztillalt vizet.
Desztillalt vizbdl és alkoholbol készitett 10% V/V-0s
oldat toltotte be a folytonos fazis szerepét. Ebbe az
elegybe tortént a mogyoroolaj diszpergaldsa, membran
segitségével. A likor elkészitéséhez tovabba a

Maxaroma ,,Tejszines Mogyord”  fantizianevii

aromdjat, 1. Magyar Cukormanufaktara Kft. xilitjét

21 abra: A likor alapanyagali

(nyirfacukor), illetve emulgealdszerként a Silanus Kft.
(Kerepes) altal forgalmazott szojalecitint hasznaltam. A xilit energiatartalma 100 g / 837 kJ /
200 kcal, mig a szacharozé 100 g / 1674 kJ / 400 kcal igy a terméket a kés6bbiekben jogosan

illeti a csokkentett energiatartalmu jelzo.
3.5.1.2. Az emulzi6 és a likorgyartas koriilményei

A laboratoriumi kisérleteket szobahdmérsékleten végeztem. Kidolgoztam és végrehajtottam
egy 3" tipusi teljes faktoros kisérlettervet az optimdlis gyartdsi paraméterek
meghatarozasahoz. Minden mérés megkezdése elott feltoltdttem a diszperz fazis mérdtartalyt
mogyoroolajjal (~30 ml), a folytonos fazis tartalyt pedig 10% V/V-os alkohol desztillalt viz
eleggyel (~1000 ml). Az emulzidk gyartasa soran két paramétert valtoztattam: a diszperz fazis
nyomasat (DF-hajtéerdt) és a recirkulacids térfogatdramot (nyirdfesziiltséget a membran
falanal). A nyirofesziiltséget 3 kiilonbozo értéken vizsgaltam, 0; 0,9 és 1,8-as Pa t érték
mellet. A hajtoerdt pedig 2; 3 és 4-es érték mellett. A fluxus meghatdrozasahoz stopperéraval
mértem 1 ml mogyordolaj fogyasanak idejét a diszperz fazis mérdtartalyaban, majd képlettel
(8) kiszamoltam az értékét. Ezt kovetben a kisérlettervek segitségével meghatarozott

optimalis gyartasi paramétereken (t = 1,8 Pa, DF = 4) tortént a termékgyartas.

3.5.1.3. Termékfejlesztés, végleges recept kialakitasa

crer

Mogyorokrémlikdr gyartastechnologidjanak kidolgozdsdhoz a kisérleteket a termék
receptjének Osszeallitasaval kezdtem. A végsd recept kialakitdsa soran, valtoztattam az
emulgealdszert (Tween 80, lecitin, tojassargdja por, glicerin) annak mennyiségét valamint az

aroma mennyiségét. Egy kezdeti receptet, 1épésenként, a levont tapasztalatok alapjan
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fejlesztve alakult ki a végleges recept. A mintakat egyszer(i magneses keverd segitségével, kis

mennyiségben készitettem el.

22. 4dbra: Végleges recept kialakitasa

A kezdeti recept az alabbi Osszetevokbol allt:
98 ml desztillalt viz, 50 ml mogyoroolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-o0s etil-alkohol és 2 ml
aroma. Az els6 receptnél azt tapasztaltam, hogy az emulzi6 felettébb konnyedén szétvalik igy

feliiletaktiv anyag hozzdadasaval végeztem a kisérleteket a kovetkezéekben.

2. recept: 98 ml desztillalt viz, 50 ml mogyordolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-os etil-alkohol,
2,5 ml aroma és 2 ml Tween80 emulgealoszer. Az érzékszervi tulajdonsagokat nagyban

lerontotta a Tween hasznalata, amit a némileg tobb aroma hasznalata sem egyenstlyozott.

3. recept: 98 ml desztillalt viz, 50 ml mogyoroolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-o0s etil-alkohol, 2
ml aroma és 1 ml Tween80 emulgealoszer. Ebben a receptben megfeleztem a mennyiségét
az emulgedloszernek, de az 1 ml Tween is soknak bizonyult, igy elvetettem, mint lehetséges

stabilizatort.

4. recept: 98 ml desztillalt viz, 50 ml mogyordolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-0s etil-alkohol, 2
ml aroma és 2 ml lecitin. Masik stabilizatorként a lecitin mertilt fel, mint lehet6ség. A lecitin

nem okozott érzékszervi problémakat igy a tovabbi fejlesztés soran megtartottam.

5. recept: 98 ml desztillalt viz, SO ml mogyorodolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-0s etil-alkohol, 2
ml aroma és 4 ml lecitin. Az el6z6hoz képest kétszeresére ndveltem a lecitin mennyiségét. A

stabilitads ndvekedett, de sajnos nem volt teljes mértékben kielégito.

6. recept: 98 ml desztillalt viz, 50 ml mogyoroolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-0s etil-alkohol, 2
ml aroma, 4 ml lecitin és 1 g tojassargaja por. Végeztem kisérleteket tojassargdja por
hozzaadéasaval, 1 gramm mennyiséggel, viszont nem értem el vele jelentds hatést a stabilitast

lletGen.
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7. recept: 98 ml desztillalt viz, 50 ml mogyorodolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-0s etil-alkohol, 2

ml aroma, 4 ml lecitin és 2 g tojassargaja por.

8. recept: 92 ml desztillalt viz, 55 ml mogyoroéolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-os etil-alkohol, 3
ml aroma, 4 ml lecitin és 3 g tojassargaja por. A tojassargaja port harom recepten keresztiil
vizsgaltam, de nem mutatkozott meg a stabilitasban jelentdés hatds ¢és a termék izét is
jelentésen megvaltoztatta. A mogyord jelleg eltlint a tojas mellett. Valamint néveltem az

aroma ¢s az olaj mennyiségét a viz rovasara, igy némileg testesebb lett a likor jellege.

9. recept: 92 ml desztillalt viz, 55 ml mogyorodolaj, 30 ml xilit, 20 ml 100%-o0s etil-alkohol, 3
ml aroma, 4 ml lecitin, 3 g tojassargaja por és 3 ml glicerin. Felmeriilt lehet6ségként a
glicerin, mint emulgealdszer, de sajnos a Tweenhez hasonloan rossz izt kolcsonzott a

terméknek, igy ezt is kénytelen voltam elvetni.

4. tdblazat: A végso recept (9. recept)

Mennyiség (ml)  Osszetevo
20 alkohol
55 mogyoroolaj
92 desztillalt viz
30 xilit
3 aroma
4 lecitin

A végso receptet a 4. tablazat tartalmazza, amelynek ardnyait figyelembe véve készitettem el
a végtermeket az érzékszervi teszthez, mely sordn tesztnek vetettem ald egy a piacon 1évo

prémiumkategoérias likorrel (Baileys mogyorodlikdr) szemben.
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3.5.2. V/O tipusi emulzié eloallitas anyagai, modszerei

crer

kidolgozdsdhoz végeztem kisérleteket. A céltermék vinaigrette néven ismert, a francia

konyhaban kozkedvelt salatadntet, ecet és étkezési olaj 1:3 aranyu keveréke.
3.5.2.1. Az emulzié (vinaigrette) dsszetevoi

Az emulzidkészités sordn kereskedelmi forgalomban kaphatdé fehérborecetet (6%) és
napraforgo-olivaolaj keveréket (Floriol Mediterran, 90% napraforgoolaj és 10% olivaolaj,
Bunge Zrt.) hasznaltam fel. Az olajkeverék toltotte be a folytonos fazis szerepét, diszperz
fazisként borcetb6l (985 ml) és emulgealoszerbdl (15 ml, Tween80) késziilt 1,5 m/m%-0s

keveréket hasznaltam.
3.5.2.2. Emulziégyartas koriilményei

Az optimélis gyartasi paraméterek meghatirozasahoz 2P és 3P teljes faktoros kisérleti tervet
alkalmaztam, a StatSoft STATISTICA nevli szoftvere segitségével. A kisérleteket két
kiilonb6zé poérusméreti (800 nm ¢és 1,4 pm) keramia csOmembrannal hajtottam végre
kiilonbozd hajtoerd és nyirdfesziiltség értékek mellett. Az optimdlis gyartasi paraméterek
(membran porusméret, hajtoerd, nyirofesziiltség) meghatdrozasat kdvetden, a termékgyartas
ezeken a meghatarozott paramétereken (800 nm, 7,67 [-], 19 Pa) tortént. A folytonos fazis
térfogatdrama 40 Lh?, a diszperz fazis nyomésa 2,3 bar volt. A termékgyartast érzékszervi
birdlat kovette, a ME eljarassal gyartott készitmény és a hagyoméanyos moddon, kézi

habverdvel készitett termék Osszehasonlitasa érdekében.

3.6. MEMBRANTECHNIKAN ALAPULO MIKROKAPSZULAZAS VIZSGALATA

A kovetkezd alfejezetekben ismertetem azokat az anyagokat és moddszereket, amelyek a
membran emulzifikalason alapulé mikrokapszula eldallitasra iranyulnak. Laboratoriumi
koriilmények kozotti eldallitdsdhoz  sziikséges modszereket kivdnom bemutatni, a
mikrokapszula eldallitasanak alapjaul szolgdldé emulzidogyartdson keresztiil, a mikrokapszula
lehetséges falanyagainak elemzésétol kezdve. Ezek alapvet6 anyagait €s eszkozeit mar a 3.1-

es fejezetben ismertettem, az esetleges eltéréseket ezen alfejezeteken beliil mutatom be.
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3.6.1. A kisérletek soran alkalmazott anyagok, a mikrokapszula lehetséges falanyagai

Az emulzidk eléallitasa a 3.1.2. alfejezetben bemutatott laboratoriumi membran emulzifikald
berendezésen valosult meg. Az emulziogyartashoz hagyoményos, kereskedelmi forgalomban
kaphat6 napraforg6 olajat (Bunge Zrt., Budapest) és vizet hasznaltam fel. A mikrokapszuldk
megformazasanak elemzéséhez viz-az-olajban ¢és olaj-a-vizben tipusa emulzidt is

eldallitottam, feliiletaktiv anyag alkalmazaséval, ill. feliiletaktiv anyag alkalmazasa nélkiil.

A mikrokapszula falanyagaként maltodextrint (DE= 16,5-19,5), hidroxipropil-cellulézt (HPC)
(Sigma-Aldrich, Budapest), kereskedelmi forgalomban kaphat6é kukoricakeményit6t (Boller
Kft., Papa) és burgonyakeményitét (Hun-Trade Kft, Budapest) vizsgaltam. A kisérleteim

soran hasznalt keményitok étkezési keményitok, ezért nem kémiai tisztasaguak.
3.6.2. Falanyagok vizsgalata, karakterizalasa

Annak eldontésére, hogy az altalam hasznalt berendezéshez és membranhoz a rendelkezésre
allo alapanyagok koziil melyik a legalkalmasabb arra, hogy a mikrokapszuldk falanyagat
képezze, a kovetkezd méréseket végeztem el Zetasizer Nano ZS tipusi miiszer
alkalmazasaval. A vizsgalathoz a szénhidratok felhasznalasaval vizes oldatokat éllitottam eld
¢s a tovabbiakban ezeket vizsgaltam. Kiilon-kiilon ioncserélt vizben oldottam fel rendre a
maltodextrint, a hidroxipropil-cellulozt, a burgonyakeményitét és a kukoricakeményitot. A
keményiték és a maltodextrin 1 m/m%-os vizes oldatait magneses keverdvel 15 percig
homogenizaltam. Meghataroztam a mintdk részecskeméretét, molekulatomegét és zéta-
potencialjat. A részecskeméret meghatarozasa a 3.2.1.2. alfejezetben ismertetett modszerrel
tortént.

3.6.2.1. Zéta-potencial meghatarozasa

A zéta-potencidl egy olyan paraméter, amely megmutatja a részecskék kozott jelenlévod
elektrosztatikus taszitds vagy vonzéas nagysagat. Utal a diszpergalt részecskék aggregalddasi
képességére, ami szignifikans hatassal van a kozeg stabilitasara. Ha a részecskének tl negativ
vagy tul pozitiv a zéta-potencialja, taszitjak egymast, ezért nincs hajlam a flokkuléciora. Ha a
részecskének alacsony a zéta-potencial értéke, nincs olyan erd, ami megakadalyozna a
részecskék aggregalodasat. A szakirodalom szerint akkor tekinthetd ténylegesen stabilnak az
oldat, ha -30 mV-nal negativabb vagy +30 mV-nal pozitivabb a zéta-potencial értéke. A zéta-
potencial koncentraciofiiggé mennyiség. TANTRA ¢és munkatarsai (2010) bizonyos

anyagokra meghatarozta azt a koncentracido tartomanyt, amelyen belill a részecske
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koncentracio nincs hatassal a zéta-potencialra. Eredményeik szerint a stabilitas vizsgalatanal a
maximum 0,1%-os koncentraci6 a megengedett. A rendszer alsé korlatja, ami fiigg a
tanulmanyozott minta természetétol, 0,1-0,001 %kozott mozog. Ennek megfelelden a

szénhidrat szuszpenziokat valtozo koncentracioban vizsgaltam.

Meghatarozas menete: Az elemzésnél eldszor megadtam a szoftver szamara a mérendd minta
alkotoinak fizikai paramétereit, mint a refraktiv indexet és az abszorpcids tényezot, a
kiilonbozé algoritmusok szamitdsdhoz. A zéta-potencidl méréshez eldobhatd hajlitott
kapillaris csoves kiivettat (DTS1060) alkalmaztam. A vizsgalt oldatot a specidlis, polisztirol
alapanyagu, két elektrodot tartalmaz6 kiivettdba adagoltam iigyelve arra, hogy az elektrodékra
ne keriiljon nedvesség. A celldkat 1égbuborékok kialakuldsa nélkiil toltottem fel az elektroda
felso részéig, majd ledugdztam. A lézerfény a hékapcsold lemezekbe vajt apré nyilasokon at
képes megvilagitani a mintat, és itt méri a két elektroda kozotti elektroforetikus mobilitast. A
méréseket 25 °C-on végeztem, az egyensulyi allapotbeallas ideje 120 masodperc volt.
Jellemz6en 10 almérést tartalmazott egy-egy méréssorozat. Az algoritmus megvalasztasanal a
Smoluchowski-modellt valasztottam a végeredmény kiszamitasahoz. A fényszoras intenzitas
adat, amit a miiszer beiitésszamban (kilocounts-sec™, kcps) mér. Ez azonos a fotonok darab
szdmaval, ami mésodpercenként a detektorhoz ér. A faziseltolodds pedig a zéta-potencial
mérés soran megmutatja a részecskék altal szort fény fazisa €s a referencia sugar fazisa kozott

1év6 kiilonbséget.

3.6.2.2. Molekulatomeg meghatarozasa

Annak eldontésére, hogy a lehetséges falanyag képes-e méretébdl adoddan atjutni a membran
porusain, nem biztos, hogy elegendd informacié szamunkra a molekulaméret. Ellenben
szilkséges az adott anyag molekulamérete. Ugyanis egyes membranok (UF) esetében a
visszatartott molekulatomeget, Da-ban és nem, mint membran porusméretet, um-ben adjak
meg. A molekulatomeg mérése a klasszikus, avagy statikus fényszoras elvére épiil. Statikus
fényszoras esetében a fényforras altal gerjesztett fénysugar az utjaba keriilé6 molekulakon
szEétszorodik. A fényszords intenzitdsat egy érzékeny detektor iddatlag szerint méri egy
bizonyos szorasi szogben. A szort fény intenzitdsa fiigg a molekula polarizalhatésagatol, a

polarizalhat6sag pedig ardnyos a molekulatomegével. A mérés kalibraciot nem igényel.

Meghatarozas menete: A molekulatdmeg meghatarozas egy szakaszos, batch modszer, ahol

egy sorozat intenzitdsmérésre volt sziikség. A mérés kezdetén a miiszer eldszor megméri a
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hattérfény szintjét (dark count). Majd a standard cella szoras intenzitas mérése kovetkezik. Az
én standardom a tiszta oldoszer, vagyis az ioncserélt viz volt, igy azt mértem. Majd
A mérés eloiras szerint 3-5 minta koncentracidt igényelt és ajanlott volt 0,25-1 g-L‘1
koncentraciok kozott végezni a mérést. A molekulatomeg méréséhez egy masik cellatipust

alkalmaztam. Ez egy iiveg cella volt, négyzetes nyilassal (PCS1115).

A fényszorasi méréseknél Ke-Re™ értéket hatarozzuk meg kiilsnbozé koncentracioknal és
szogeknél, ahol a K egy rendszerallandd, ami az oldoszert6l, a A hullimhossztdl, és a 0
beesési szogtdl fiigg. A ¢ a polimer koncentracidja, Ry, a Rayleigh ardny, a szort fény
intenzitasa és a beesd fény intenzitasa kozti arany. Sorrendben behelyeztem a kiilonb6zd
végeredményként egy Debye grafikont kaptam. A mérési eredményeket Debye grafikonon

abrazolva Kc'Re™ fiiggvényében, a kapott meredekség, 1-M,,™, amibél mar szamolhato a

M, molekulatomeg.
Debve grafikon
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23. abra: A Debye grafikon
3.6.3. Mikrokapszula kinyerési modszer tanulmanyozasa

Az O/V emulzidk viztartalméanak eltavolitdsara, figyelembe véve a tanszéki laboratorium
eszkozparkjat, a rotacids vakuum beparlas alkalmazasa volt kézenfekvd. Vakuum jelenlétében
az emulzio viztartalmat konnyen el tudjuk g6zologtetni, majd leparolni. A vakuumbepérlast
rotadeszt berendezéssel végeztem, melynek soran az O/V emulziobol 100 mL-t toltottem a
rotadeszt beparld lombikjaba. Bekapcsoltam a vakuumot Iétrehoz6 szivattyut, és beallitottam
-0,5 barra. A vizfiirdd hdmérsékletét ennek megfelelden szabalyoztam 84-86 °C kozott. A

hiités a berendezés miikodtetése kdzben folyamatos volt.
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4. EREDMENYEK

4.1. ME ELJARAS FEJLESZTESE STATIKUS KEVEROVEL ELLATOTT CSOMEMBRAN

ALKALMAZASAVAL

A membran emulzifikdlds miiveletének fejlesztése érdekében kisérleteimben az eljarast
statikus keverével kombinaltam. A moddszer alkalmazhatdésaganak felderitése érdekében
végzett vizsgalatok eredményeit az eljaras hatékonysaganak elemzésén keresztiil a kovetkezo

alfejezetben mutatom be.
4.1.1. 500 nm porusméretii membrannal végzett kisérletek

A kisérletek soran alkalmazott 0,5 pm pdérusatmérdjii membran kapillaris nyomasa (CP) (vagy
kritikus nyomasa) napraforgoolajjal végzett kisérletek alapjan 30 kPa-nak bizonyult, a 3.1.2.3.
fejezetben ismertetett eljarassal torténé meghatarozassal. Ennek az értéknek a
felhasznalasaval kalkulalhato a kiilonboz6 kisérletek soran alkalmazott hajtoeré (DF) (7.

képlet). A készitett emulziok végsé olajkoncentracioja 2 m/m% volt.

41.1.1. Statikus keveré alkalmazasaval és alkalmazisa nélkiill kapott Kkisérleti

eredmények dsszehasonlitasa

Az emulzidkészités soran a térfogataramot 0, 50 és 100 Lh? értékre allitottam be amikor nem
hasznaltam a statikus kever6t. Ennek megfeleléen statikus keverd alkalmazasanal ezek az
értékek 0, 46 és 93 Lh™ voltak, annak érdekében, hogy tartani tudjam ugyanazon
nyirofesziiltségeket, vagyis 0; 0,4; 0,8 Pa-t minkét kisérletsorozatnal. Ettdl ellenkezdleg,
mivel a sziikité nem befolyasolja a hajtoerét, az alkalmazott hajtoer6k azonosak voltak minkét
esetben, statikus keverd alkalmazéasaval és alkalmazasa nélkiil egyarant. A faktorialis kisérleti

terv szerint végrehajtott laboratoriumi mérések eredményei 5. szdmu tdblazatban lathatoak.
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5. tablazat: A kisérletterv, a mérési paraméterek ¢és a mért jellemzok értékei

.. e Meérési eredmények statikus keveré | Mérési eredmények statikus keverdvel
Fiiggetlen valtozok . A .
alkalmazasa nélkiil kombinalva
.| Diszperz Atlagos DIS,Z perz Atlagos
..., Nyirofesziiltség fazis . fazis e
Hajtoerd Pa fluxUs cseppatmérd PDI fluxus cseppatmérd PDI
Lm?h* nm Lm?ht nm
2 0 21,85 4343 0,279 16,96 1010 0,154
2,8 0 30,64 4361 0,178 27,68 4572 0,34
3,6 0 33,52 3839 0,142 36,11 3297 0,356
2 0,4 27,25 3714 0,288 28,80 4019 0,232
2,8 0,4 33,16 4718 0,17 35,14 4466 0,192
3,6 0,4 41,18 4628 0,321 38,95 3719 0,248
2 0,8 20,02 3309 1 26,21 3440 0,538
2,8 0,8 30,06 3565 0,831 32,00 3477 0,161
3,6 0,8 38,95 3954 0,231 36,94 3306 0,192
2,8 0,4 35,14 4871 0,177 36,94 4032 0,252
2,8 0,4 33,52 4118 0,201 35,14 4545 0,292

Az azonos miikodési paramétereken (hajtoerd €s nyirofesziiltség) mért diszperz fazis fluxus
eredmények (Lm-zh'l) a 24. dbran vannak feltlintetve, statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a)

¢s statikus keverdvel kombinalva (b).

500 nm membran statikus keveré nélkil (NR) 500 nm membran statikus keverével (R)
a D b —
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| |
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E 20 7 ) o 3 |~
= 7 Tosde =10
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0 — S — \é‘? 0 4!.,_7_7_7__7_7 o ! ’\_?
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ha; tée ré ajtoe ré ’ &

24. abra: Diszperz fazis fluxus eredmények (Lm'zs'l) azonos milkddési paramétereken
(hajtéerd és nyirofesziiltség) statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a) és statikus keverdvel

kombinalva (b)

A kisérleteket annak elemzésére végeztem, hogy a statikus keverd 4altal generalt
nyirdfesziiltség hogyan befolyasolja a diszperz fazis fluxusat a hagyomanyos (sziikit6 nélkiili)
iizemmodhoz képest. A fluxus kozel azonos volt hagyomanyos lizemmodban és a statikus
keverbvel felszerelt esetben minden hajtéeré és nyiréfesziiltség esetén. Ugy tiinik, hogy nincs
jelentds kiilonbség abban, hogy a folyamathoz sziikséges nyirofesziiltséget milyen mddon

kozoljik az emulziokészités soran. Kozel linearis kapcsolat figyelhetd meg a fluxus és a
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hajtoerd kozott, a 24. abrardl adott fluxus eléréshez sziikséges hajtoerdre lehet kovetkeztetni
kiilonbozé nyirdfesziiltségek esetén, 500 nm podrusméreti membrant alkalmazva.
Megallapithatjuk, hogy a hajtéerd novelésével a fluxus nétt, mig a nyirdfesziiltség kevésbé
van hatassal a fluxusra. A legnagyobb fluxus értékeket akkor kaptam, amikor a

nyirofesziiltség kozepes volt (t = 0,4 Pa).

A diszperz fazis fluxus novekedés (%) (14)-es képlet alkalmazadsaval szdmszerlisithetd és
Osszehasonlithatd a fluxus valtozdsa hagyomanyos ilizemmodban és statikus keverot
alkalmazva. A 25. abran jol lathato, hogy a statikus keverd beépitése 9 esetbdl 5 esetben
okozott fluxus novekedést. 4 esetben a fluxust egy kicsit kisebbnek talaltam a statikus keverd

jelenlétében, dsszehasonlitva azon fluxus eredményekkel, amiket statikus keverd alkalmazasa

nélkiil kaptam.

500 nm membran

fluxus novekedés %
R

hajtderf;'
25. abra: Diszperz fazis fluxus novekedés (%) a hajtéerd és a nyirofesziiltség fliggvényében
Az atlagos cseppatmérdére kapott eredmények (nm) a 26. abran lathatéak statikus keverd
alkalmazasa nélkiil (a) és statikus keverdvel kombinalva (b). A legtobb esetben (9-bdl 6-ban)
az atlagos cseppatméré nagyobbnak bizonyult statikus keverd alkalmazasa nélkiil (NR), mint
statikus kever6t alkalmazva (R). A legnagyobb hajtderd esetén, a cseppek atlagos mérete
kisebb volt sziikitdt alkalmazva minden nyirofesziiltség esetében. Minimalis, kdzepes és
maximalis nyirofesziiltségek esetén ugyanez a mechanizmus figyelhetd meg; 3 esetbdl 2-szer.

Ebbdl arra lehet kovetkeztetni, hogy az atlagos cseppatmérd kisebbnek bizonyult statikus

kever6 alkalmazasaval.
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500 nm membran statikus keverd nélkiil (NR) 500 nm membran statikus keverével (R)
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26. dbra: Atlagos cseppatmérd eredmények (nm) azonos mitkddési paramétereken (hajtoerd és

nyirofesziiltség) statikus keverd alkalmazéasa nélkiil (a) és statikus keverével kombinalva (b)

A statikus keveré alkalmazasaval és alkalmazéasa nélkiil készitett emulzidk polidiszperzitas
indexének mérési eredményei (PDI) a 27. abran lathatéak. Lathato, hogy legtobb esetben, a
PDI értéke jobbnak bizonyult statikus keverd alkalmazasakor, kivéve, amikor nyirofesziiltség
minimalis volt. A legjobb PDI értékeket akkor kaptam eredményiil, amikor kozepes
nyirofesziiltséget statikus keverdvel kombinalva alkalmaztam. A diagrambodl megfigyelhetd,

hogy nagyobb nyirofesziiltséget alkalmazva, statikus keverd hasznalataval jobb mindségii

(kisebb PDI) emulziot kaptam.

500 nm membran statikus keverd nélkiil (NR) 500 nm membran statikus keverdvel (R)
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27. 4bra: PDI eredmények azonos miikodési paramétereken (hajtderd €s nyirdfesziiltség)

statikus kever6 alkalmazasa nélkiil (a) és statikus keverdvel kombinalva (b)
4.1.1.2. A folyamatot jellemzé matematikai modell felallitasa

A Kkisérletek célja a vizsgalt miiveleti paraméterek az emulzifikélds folyamatara kifejtett
hatasanak megallapitasa, a folyamatot jellemz6 empirikus matematikai modell felallitasa volt.
A méréseket 3P tipust teljes faktoros kisérletterv alapjan végeztem, a StatSoft STATISTICA
nevll szoftvere segitségével. A kisérletterv felallitdsa eldtt szamos elézetes mérést hajtottam
végre a berendezés korlatainak feltarasara, a kisérleti terv pontjait ennek alapjan valasztottam

ki. A mérések soran valtoztatott elméleti paraméterek a hajtéeré6 (DF) (gyakorlatban a
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diszperz fazis nyomasa) és a nyirofesziiltség (1) (gyakorlatban a térfogataram) voltak, ezek

hatasat vizsgaltam a diszperz fazis fluxusara, az atlagos cseppatmérore és a PDI értékére.

6. tablazat: A fliggd ¢és fiiggetlen valtozok

A fiiggetlen valtozok: A fiigg6 valtézok:
hajtéerd (Driving Force) diszperz fazis fluxus
nyirofesziiltség (t, Shear Stress) atlagos cseppatmérd

polidiszperzitas index (PDI)

A kisérletet a centrumpontban (DF = 2,8 és 1 = 0,4 Pa) kétszer ismételtem. A valtozok és a

vizsgalt tartomdnyok a 6-7. tdblazatban lathatdak.

7. tablazat: Fiiggetlen valtozok vizsgalt tartoméanya

Min. Centrumpont Max.

Fiiggetlen valtozok Kod érték (-1) ) érték (+1)
hajtoero X1 2 2,8 3,6
nyirofesziiltség, Pa X 0 0,4 0,8

Az aramlasi sebességet a csémembranban 0,35 ms™ és 0,7 ms™ kozott valtoztattam szivatty(
segitségével, 50 Lh™ és 100 Lh™ recirkulacios térfogatiram beallitasaval. Ennek megfeleléen
a (10) egyenlet segitségével szamolt nyirofesziiltség 0,4 Pa és 0,8 Pa kozott valtozott.
Ugyanekkora nyirofesziiltséget statikus keverdvel kombinalva 46 Lh™ és 93 Lh™ recirkulacios
térfogatarammal értem el. A 2 és 3,6-os hajtderd értékeknek megfelelden, a diszperz fazis

nyomasat 1 bar és 1,8 bar kozott valtoztattam.

8. tablazat: A kisérletterv, a mérési paraméterek és a mért jellemzok értékei

. e Meérési eredmények statikus keverd alkalmazasa Meérési eredmények statikus keverdvel
Fliggetlen valtozok J—_— .
nélkiil kombinalva
., o . . ‘ . L. Atlagos
e Nyirofesziiltség | Diszperz fazis Atlagos Diszperz fazis o
Hajtoerd Pa fluxus Lm?s?  cseppatmér nm PDI fluxus Lm2%st P I?] ?;mero PDI
2 0 6,07E-03 4343 0,279 4,71E-03 1010 0,154
2,8 0 8,51E-03 4361 0,178 7,69E-03 4572 0,34
3,6 0 9,31E-03 3839 0,142 1,00E-02 3297 0,356
2 0,4 7,57E-03 3714 0,288 8,00E-03 4019 0,232
2,8 0,4 9,21E-03 4718 0,17 9,76E-03 4466 0,192
3,6 0,4 1,14E-02 4628 0,321 1,08E-02 3719 0,248
2 0,8 5,56E-03 3309 1 7,28E-03 3440 0,538
2,8 0,8 8,35E-03 3565 0,831 8,89E-03 3477 0,161
3,6 0,8 1,08E-02 3954 0,231 1,03E-02 3306 0,192
2,8 0,4 9,76E-03 4871 0,177 1,03E-02 4032 0,252
2,8 0,4 9,31E-03 4118 0,201 9,76E-03 4545 0,292
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Modellallitads sordn, az ismeretlen optimalizalando fliggvényt egy viszonylag egyszerl
fiiggvénnyel helyettesitjiik. A kisérletterv Utjan viszonylag kevés szamt méréssel jol
kozelithetd az ismeretlen célfliggvény. Az elézoekben bemutatott kisérletterv szerint

végrehajtottam a laboratoriumi méréseket, statikus keverd alkalmazasaval és alkalmazasa

nélkiil egyarant (emulzidkészités €és szemcseméret analizis), majd kiértékeltem a kapott

adatokat.

Effect Estimates; Var_fluxus Lm™s™;|R-sqr=,9824; Adj- 96481 (3**(2-0) full factorial design, 1 block , 9 runs (Spreadsheet1) in 500NR)
2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; M5 Residual=,0000001
DV: fluxus Lm?s™

Effect ‘ Std Err. 1(5) ‘ P ‘ -95.% +95 % Coeff. Std Err. -95.% +95 %

Cnf Limt Cnf Limt Coeff. Cnf Limt Cnf Limt
Mean/Interc. 0,008535 0,000106] 80,24513] 0,000000] 0008262 0.008809] 0.008535 0,000106] 0.008262] 0,008809
(1)hajtoerd(L) 0,004123 0,000275/ 14,97002] 0000024 0003415 0004831 0,002062f 0,000138] 0001708 0,002416
hajtéera(Q) 0,000221  0,000212  1,04172 0345266 -0,000324 0,000766] 0,000110f 0,000106 -0,000162 0,000383
(2)nyiréfesziltség Pa(L) 0,000280 0,000275  1,01656 0356003 -0,000428 0000988 0.000140f 0,000138 -0,000214 0000494
nyiréfesziltség Pa(Q) 0,001296, 0,000212] 611377 0001697 0000751 0.001841] 0,000648 0,000106/  0,000375 0,000920
1L bv 2L 0.001010/ 0.000337/  2.99398/ 0030308/ 0000143/ 0.001877L_0.000504 0.000163/  0.000071/ 0.000939

28. abra: Hatasok és koefficiensek a fluxus vizsgalatanal statikus keverd alkalmazasa nélkiil

A modellalkotast a diszperz fazis fluxus (Jq) példajan, statikus keverd alkalmazasa nélkiili
esetre mutatom be. A fluxus hajtoerdtdl és a nyirofesziiltségtdl fiiggd modelljét az 28. abra
segitségével allitottam fel. A statisztikai elemzést 95%-os szignifikancia szinten végeztem el.
Olyan modellt kaptam, melynek determinéacios egyiitthatoja (R? értéke) 0,98 (R-sqr = 0,9824).
fgy megallapithatjuk, hogy a felallitott modell illeszkedése megfeleld, a vizsgalt
tartomanyokban kielégitéen alkalmazhatd. A tablazat elsd felében a hatasok (Effect), annak
szordsa (Std. Err.), a t- probastatisztika (t(5)), és az els6faju hiba elkdvetésének p
valoszinlisége (p) lathatdo. A tdblazat masodik részében a modellben szerepld becsiilt
egyltthatokra lathatjuk az el6z6 értekeket. A p érték segitségével eldonthetd, melyik
egyiitthatonak van szignifikdns hatdsa. Minél kisebb az értéke, annal jelentdsebb a hatds. A
szignifikans hatdsok a piros szinnel kiemelt sorok. A becsiilt egyiitthatok ismeretében
meghatarozhat6 a felallitott modell egyenlet. Az 25. édbran lathat6 tablazat ,,Coeft.” oszlopa
alapjan a transzformalt faktorokat visszakodolva megkapjuk a miveletet leir6 masodfoku
polinomot. A 3P teljes faktoranalizis alapjan, a szignifikdns hatésokat figyelembe véve a

becsiilt regresszids egyenlet:

2
J4 w=0,008535+0,002062- (L_Z'sj 10,000648- ( Shearsgzss - OAJ +
...+0,000505- ( oF - Z’SJ : [Shearsgiss - 0’4j (18)

ahol Jg a diszperz fazis kezdeti fluxusa, melynek érvényessége DF (hajtoerd) = 2 - 3,6;
Shearstress (nyirofesziiltség) = (0 - 0,8) - [10° Pa] tartomanyban, a = 0,05 szignifikancia

szinten, statikus keverd haszndlata nélkiil (NR-No Reducer), 500 nm porusméretii és 7 mm
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belsé atmérdjii keramia csOmembrant alkalmazva. A képletben a DF-bdl kivont 2,8 érték a
mérési tartomany kozépértéke. A DF tag nevezoben szerepld 0,8 viszont a mérési tartomany
értékének fele. Hasonléan a nyirofesziiltségbdl (Shearstress) kivont érték 0,4:[10° Pa] a
mérési tartomany kozépértéke €és a nevezdben lathatd érték 0,4~[105 Pa] a mérési tartomany
értékének fele. Ilyen formaban a képlet konnyen atalakithato, hogy mas mértékegységekben is
hasznalhato legyen. Behelyettesitve a mindenkori hajtéerdt és nyirofesziiltséget, eldre

jelezhet6 a kezdeti diszperz fazis fluxus értéke.

ANOVA; Var. fluxus Lm™s™; R-sqr=,9824; Adj:.96481 (3**(2-0) full factorial design, 1 block , 9 runs (Spreadsheet1) in 500NR)
2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=,0000001
DV: fluxus Lm?s™’
s [di[ mMs | F | p
0,000026] 2241014 0.000024

(1)hajtéers(L) 0.000026 1
hajtéera(Q) 0000000 1 0,000000 10852 0,345266
(2)nyirdfesziltséq Pa(l) 0000000 1 0,000000 10334 0,356003
nyiréfesziltség Pa(Q) 0000004 1 0,000004] 37,3781 0,001697
AL by 2L 0000001 1| 0,000001 £,9639] 0.030308
Errar 0.000001 5 0.000000

Total 55 0000032 10

29. abra: ANOVA tablazat a diszperz fazis fluxusara statikus keverd alkalmazasa nélkiil

Az analizis eredményeként kapott ANOVA tablazat (29. abra) alapjan is azt allapithatjuk
meg, hogy a p érték két hatds és az interakcios hatds esetében kisebb, mint 0,05. Ez alapjan
egyértelmilen megallapithatd, hogy a hajtéerd lineéris tagja a nyirofesziiltség négyzetes tagja
valamint az egyes faktorok kolcsonhatasa befolyasolja legnagyobb mértékben a diszperz fazis

fluxus nagysagat statikus keveré alkalmazasa nélkiil.

(1hajtoers(L) 14,97002
nyirofesziltseg Pa(Q) 6,113766
1Lby2L 2993985
hajtoerd(Q) 1,041724
(2)nyiréfesziltség Pa(lL) 1,016B657
p=,05

30. abra: A diszperz fazis fluxusra gyakorolt hatdsok Pareto diagramja (0,5um membran,

statikus kever6 nélkiil)
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A kapott eredmények kiértékeléséhez Pareto diagramot is alkalmaztam. A diszperz fazis
fluxusra gyakorolt hatdsok Pareto diagramja (30. dbra) egy vizualisan jol értelmezhetd abran
mutatja az egyes faktorok hatasat. A piros fiiggéleges vonal a 95%-0s szignifikancia szintnek
megfeleld valoszinliségi (p) érték tartomanyat valasztja el. A kiilonb6zé hatasok jelentdségét
oszlopok segitségével abrazolja, igy konnyen megallapithatd melyik hatasnak van

szignifikans jelentdsége.

Ezek alapjan megallapithatjuk, hogy a legnagyobb mértékben a f6 hatasok koziil a hajtoerd
linearis tagja (hajtoerd (L)), majd a nyirofesziiltség négyzetes tagja (nyirofesziiltség Pa (Q)) és
a lineéris tagok kozotti interakcios hatas (1Lby2L) befolyasolja leginkabb a fluxus nagysagat.
Ezen a diagramon is azt lathatjuk, hogy a tobbi hatds (a nyirofesziiltség linedris tagja
(nyirofesziiltség Pa (L)), a hajtoeré négyzetes tagja (hajtoerd (Q)) alacsony szignifikancia
szintjiik (p> 0,05) miatt elhanyagolhatéak, aminek figyelembevételével tortént a modell

felallitasa.

4.1.1.3. Miiveleti paraméterek hatasa a diszperz fazis fluxusara, az atlagos

cseppatmérore és a PDI értékére

A kisérleteket 0,5 pm porusméretli csdomembrannal végeztem statikus keverd alkalmazasaval
¢és alkalmazasa nélkiil. Mindkét esetben meghatidroztam a modellalkotashoz sziikséges
hatasok (a f6 hatasok linearis €s négyzetes tagjait, valamint azok kdlcsonhatasat) egyiitthatoit.
A kisérletterv alapjan kapott statisztikai elemzés eredményei a 9. tdblazatban lathatoak,

melyeket az 2. szamu melléklet abraibol gylijtdttem Ossze.

A tablazatban szerepld becsiilt egyiitthatok (B1, B2, B3, Pa, Bs) €s az illesztett modell konstans
értéke (Bo) segitségével a folyamatot jellemzé matematikai modellek allithatok fel a 19-es
altalanos modell segitségével, melyek leirjak a miiveleti paraméterek hatasat a diszperz fazis
fluxusara (Jg), az atlagos cseppatmérore (dq) €s a PDI értékére statikus keverd alkalmazéasaval

vagy alkalmazasa nélkiil.

2
FLUXUSvagy CSEPPATMER( vagy PDI= 4, + 4, .(_DFO‘8 2’8_j+ 5, ( DFo_s 2,8] .

e Shearstress — 0,4 s Shearstress — 0,4 2+ .- DF-28 _ Shearstress — 0,4
3 0,4 ¢ 0,4 ° 0,8 0,4

(19)

65



10.14751/SZI1E.2018.040
EREDMENYEK

9. tablazat: A regresszios egyenlet becsiilt egyiitthatoi (L-linearis, Q-négyzetes) a diszperz
fazis fluxusara (Jg), az atlagos cseppatmérére (dq) és a PDI értékére statikus keverd
alkalmazaséaval vagy alkalmazasa nélkiil

diszperz fazis hajtéeré (L) | hajtéers (Q) |nyirofesziiltség (L) | nyiréfesziiltség (Q) | Interakciés
fluxus, Bo ,
mLm2s™ B B2) B3) (B4) hatas (Bs)
statikus keverd | ) 5yg5a5 | 9002062 0,00110 0,000140 0,000648 0,000505
alkalmazasa nélkil
p érték 0 0 0,345266 0,356003 0,001697 0,030308
statikus keverbvel | ) 5835 | 9001585 0,000074 0,000935 0,000634 -0,000987
kombinalva
p érték 0 0 0,601809 0,002975 0,005109 0,005608
atlagos B hajtoero (L) | hajtoeré (Q) | nyiréfesziiltség (L) | nyirofesziiltség (Q) | Interakcios
cseppatméré, nm | M° (i) B2) B3) Ba) hatis (Bs)
statikus keverd| 4515195 | 175 g33 121,039 -285,833 225,039 287,25
alkalmazasa nélkil
p érték 0 0,28493 0,333123 0,1093 0,103089 0,1712
statikus keverdvel | 545 959 | 307 667 442 842 230,167 365,002 -614,5
kombinalva
p érték 0,000032 | 0,379 0,126381 0,496554 0,191266 0,171045
B hajtéeré (L) | hajtoeré (Q) | nyiréfesziiltség (L) | nyiréfesziiltség (Q) | Interakcios
PDI 0 (i) B2) B3) (i) hatis (Bs)
statikus keverd | ) 379619 | g 1455 -0,0048 0,243833 -0,1048 -0,158
alkalmazasa nélkil
p érték 0,000713 | 0,076827 0,928125 0,013633 0,092 0,1058
statikus keverdvel | 530795 1 0415 0010408  |-0,056 0,005158 -0,04275
kombinalva
p érték 0,000026 |0,096173 0,534473 0,039815 0,754483 0,145952
A 9. tablazat segitségével felalithaté modellek a kovetkezdek:
2
DF -28 Shearstress — 0,4
34 wr="0,008535+0,002062- [—) + 0,000648-( > j +
DF-28 Shearstress — 0,4
...+0,000505 - : (20)
1 014
DF-28 Shearstress — 0,4
Jd‘ R = 0,008535+0,001585~[Tj+0,000935~[ }L
2
Shearstress —0,4 DF -2.8) ( Shearstress —0,4
...+0,005109-( j +0,005608-( j( j
: : 04 (21)
Shearstress — 0,4
PDI , .= 0,373649 + 0,243833- (22)
0,4
(23)

PDI ;=0,230772-0,56 (

Shearstress —

0,4

)
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melyek érvényessége DF (hajtoerd) = 2 - 3,6; Shearstress (nyirofesziltség) = (0 - 0,8) - [10°
Pa] tartomanyban, a = 0,05 szignifikancia szinten, statikus keverd hasznalata nélkiil (NR-No
Reducer) és statikus kever6 alkalmazasaval (R-Reducer), 500 nm pérusméretii €s 7 mm belsd
atmérdjii keramia csémembrant alkalmazva. A kezdeti diszperz fazis fluxus (Jq) Lm?s™-ban,

az atlagos cseppatméré nm-ben.

Modellalkotasnal a p érték segitségével vizsgaltam mennyire szignifikans egy hatds, minél
kisebb (< 0,05) annal jelentésebb. Ennek megfeleléen megallapithatjuk, hogy a f6 hatasok
koziil a hajtoerd linedris tagjanak (hajtoerd (L)), a nyirdfesziiltség négyzetes tagjanak
(nyirofesziiltség Pa (Q)) és az interakcids tagnak (1Lby2L) van jelentés hatasa a fluxus
nagysagara statikus keverd alkalmazéisaval és alkalmazéisa nélkiil egyarant. A hajtoerd
négyzetes tagjanak (hajtéerd (Q)) fluxusra gyakorolt hatdsa minkét esetben kevésbé jelentds
(p> 0,05). Tovabba a nyirofesziiltség linearis tagjanak (nyirdfesziiltség (L)) fluxusra gyakorolt

hatasa elhanyagolhatoan Kicsi statikus kever6 alkalmazasa nélkiil.

Az atlagos cseppatméro esetét vizsgalva, a kapott eredmények szerint a miveleti
paraméterek nincsenek ra jelentds hatassal, az egyiitthatok p értéke 0,05-nél nagyobb az
Osszes hatasnal (9. tablazat). Kovetkeztetésképpen azt mondhatjuk, hogy a cseppatmérdt
kevéssé befolyasoltak az lizemi paraméterek. Foként a membran paramétereitdl fiigg: a
membran pérusméretétdl annak eloszlasatol, eltémodésétdl, aktiv porusok mennyiségétdl és a
membran anyagatdl. Mindemellett megallapithatjuk, hogy a szikitd jelenléte nem

befolyasolta szamottevéen a keletkezd cseppek méretét.

Az eredmények azt is mutatjdk, hogy a PDI értékére elssorban a nyirdfesziiltség van
befolyassal statikus keverd alkalmazasa nélkiil és sziikitot alkalmazva egyarant (8. tablazat).
Mindkét esetben a nyirdfesziiltség linearis tagja (nyirdfesziiltség (L)) gyakorol hatast

szignifikansan a PDI értékére.
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4.1.1.4. Hatasfeliiletek grafikus szemléltetése

Az 31. ¢és 32. abrak felszin diagramjai a hajtoerd és a nyirdfesziiltség elméleti paraméterek,

fluxusra, atlagos cseppatmérére és PDI-re gyakorolt hatasat szemléltetik statikus keverd

alkalmazasa nélkiil (31.a-c. dbra) és statikus keverdvel (32.a-c. dbra) kombinalva.

W\ 9RUNRAARSD

31. abra: A hajtoerd és a nyirofesziiltség hatasa a fluxusra (a), atlagos cseppatmérdre (b), PDI-

re (c) statikus keverd alkalmazésa nélkiil

Wl QIRUNEARSd
»
R
=

X X XAAANX)
XKD
(88

32. abra: A hajtoerd és a nyirofesziiltség hatasa a fluxusra (a), atlagos cseppatmérore (b), PDI-

re (c) statikus keverével kombinalva

A fluxus esetét (31.a és 32.a abrak) vizsgalva megallapithatjuk, hogy a hajtoerdé novelésével a
fluxus egyenletesen nétt, hiszen a membran emulzifikédlads nyomas gradiens altal irdnyitott
miuvelet, a hajtoer6 a transzmembran nyomaskiilonbség novelésével nd. Masfeldl
megallapithatjuk, hogy a nyirdfesziiltség (gyakorlatban a térfogataram) szintén legalabb olyan
intenziv hatdssal van a fluxusra, mint a hajtéer6. Ennek valosziniisitheté oka az aramlasi
sebességgel magyarazhatd, ami megakadalyozza az olajcseppek felhalmozodasat a membran

feliiletén, novelve ezzel a fluxust. A két faktor kolcsonhatasa is megfigyelhetd, ami abbdl is
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latszik, hogy a feliillet csavarodott. Statikus keverdvel kombindlva a 32.a dbran a
kovetkeztetések hasonldak, a hajtdéerd noveli a fluxust, mig ezzel szemben a nyirdfesziiltség
esetében a kozépérték utin (r = 0,4) a fluxus csokken. A 31b ¢és a 32.b abrak
felszindiagramjan a hajtoerd €s a nyirdfesziiltség az atlagos cseppatmérore gyakorolt hatasat
vizsgalhatjuk statikus keverd alkalmazasa nélkiil (31.b abra) és statikus keverdvel (32.b abra)
kombindlva. Az abra azt mutatja, hogy statikus keverd hasznalata esetén a hajtderd és a
nyirofesziiltség novelésével az atlagos cseppatmérd noétt. A két faktor kolcsonhatasa sem
hanyagolhato el, a feliilet csavarodott. A 31.c és a 32.c dbrakon a hajtdero €s a nyirofesziiltség
egylittes hatasa figyelhetd meg a PDI értékére. A 31.c abran lathatd, mikor nem alkalmaztam
a statikus keverot azt tapasztaltam, hogy a hajtéeré nem volt hatassal a PDI-re csak maximalis
t-nal, mikozben a nyirfesziltség fontos tényezd volt nagyfinomsagu heterogén emulzid
eldallitasahoz. Ezzel szemben statikus keverd alkalmazasa esetén (32.c 4bra) azt latjuk, hogy
a hajtoéerd novelésével a PDI értéke nétt, viszont a nyirdfesziiltségnek nem volt jelentds
hatasa. Termelékenység szempontjat figyelembe véve a javasolt miiveleti paraméterek a
kovetkezoek: nyirdfesziiltség = 0,4 Pa, hajtéerd = 3,6 statikus keverd alkalmazasa mellett,
mivel ezek a feltételek nagy fluxust biztositanak (0,01082 Lm'%s?) és az emulzio mindsége is

jo (cseppméret = 3700 nm, PDI = 0,2-0,3).
4.1.1.5. Szivattyuzasi energiasziikséglet szamitasok

Gazdasagossagi szempontbol az egyik legfontosabb paraméter az energiafelhasznalas, illetve
ennek csokkentése az egyik legjelentdsebb ipari cél. Kisérleteket végeztem a folytonos fazis
aramlasi viszonyainak a megvaltoztatasdval, a csdmembran belsejébe helyezett spiralis
tereldlemezek (statikus keverd) alkalmazasa révén. A sziikitd ndveli a nyirdfesziiltséget a
membran fala mentén, igy statikus keverdt alkalmazva alacsonyabb &aramlasi sebesség
alkalmazasaval is tudunk biztositani ugyanakkora nyirofesziiltséget. A szamitasokat a (15)-
(17) képlet segitségével végeztem. Az eredmények (kivéve azok, amikor nem volt folytonos
fazis aramoltatds (Qrec = 0 Lh™)) a 33. 4bran lathatok. Kiilonbdzé hajtoerd és nyirdfesziiltség
esetében mutatja az emulziokészitéshez hasznalt fajlagos szivattylzasi energiamennyiséget
(%) statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a), €s azokban az esetekben, amikor statikus keverdt

alkalmaztam (b).
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500 nm membran statikus keverd nélkiil (NR)

500 nm membran statikus keverdvel (R)
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33. 4bra: Fajlagos szivattyuzasi energiafogyasztas (Jm™) a folytonos fazis keringtetéséhez

statikus kevero alkalmazasa nélkiil (a) és statikus keverével kombinalva (b)

Az energia megtakaritds mértékét a 34. abra szemlélteti. A vizsgalatok eredményei lehetdveé
teszik, hogy megallapitsuk, hogy alacsony hajtoeré (2) esetén 4 illetve 14%-kal kevesebb
energia sziikséges a folytonos fazis és az emulzid keringtetéséhez statikus keverodt
alkalmazva, mint anélkiil. Viszont maximalis hajtdéerénél (3,6) mar forditva igaz, a statikus

keverdvel szerelt csémembran 7 illetve 17%-kal igényel tobb munkat.

500 nm membran
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2 | 2,8 3,6
mO0,4Pa 4,24 4,50 -7,00
= 0,8Pa 14,77 -4,82 -17,69

34. dbra: Szivattyizési energia megtakaritas (%) a folytonos fazis

keringtetéséhez a hajtderd €s a nyiriifesziiltség fliggvényében
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4.1.2. 1,4 pm porusméretii membrannal végzett kisérletek

4.1.2.1. Hatasbecslések a diszperz fazis fluxusara, az atlagos cseppatmérore és a span

értékére

A 35., 36. és 37. abrak felszin diagramjai a hajtoerd és a nyirofesziiltség paraméterek diszperz
fazis fluxusra (35. abra), atlagos cseppatmérdre (36. abra) és spanra (37. abra) gyakorolt
hatasat szemléltetik statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a), statikus keverd 1-gyel (b) és
statikus kever6 2-vel (b) kombinalva. A 35. dbra segitségével megallapithatjuk, hogy amikor
statikus keverdt helyeztem a keramia csOmembran belsejébe az dramlds mintazata
megvaltozott. Azt tapasztaltam, hogy a hajtoeré allanddé novelésével a fluxus egyiitt

novekszik, mivel a transzmembran nyomaskiilonbség novelése noveli a folyamat hajtderejét.

1-Sz-Wwi ‘snxn|

35. abra: A  hajtéer6 ¢és a nyirofesziiltség hatasa a diszperz fazis fluxusra:
statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a), statikus keverd 1-el kombinalva (b), statikus keverd 2-

vel kombinalva (c)

Masrészrdl a nyirofesziiltség legalabb olyan intenziv hatdssal van a fluxusra, minta a hajtoerd.
Mindhdrom esetben egy kicsit a két tényezd kolcsOnhatdsa is lathatd, a feliiletek kissé
megcsavarodottak. Mindkét esetben, statikus keveré hasznalata esetén, a 35.(b) és 35.(C)
abrakon ugyanazt lehet megfigyelni: a hajtoerd noveli a fluxust. Ennek valoszintisithetd oka
szintén az dramlasi sebességgel magyarazhato, ami megakadalyozza az olajcseppek
felhalmozodasat a membran feliiletén, novelve ezzel a fluxust, mint ahogyan ugyanezt
allapitottam meg az 500 nm porusméreti membran esetén. Ez a jelenség a kdzépérték utan (t

= 0,4 Pa) épp ellenkezoleg figyelhetd meg, a fluxus csokken.
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A 36. abra felszin diagramjai a hajtoerd és a nyirdfesziiltség atlagos cseppatmérore
gyakorolt hatasat szemléltetik statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a), statikus keverd 1-gyel

(b) és statikus kever6 2-vel (b) kombinalva.

wu ‘osawieddasd
el
wu ‘gsawileddasd

36. abra: A hajtoerd €s a nyirofesziiltség hatasa az atlagos cseppatmérdre: statikus keverd

alkalmazasa nélkiil (a), statikus keverd 1-el kombinalva (b), statikus keverd 2-el kombinalva

(©)

Az éabra vildgosan mutatja, hogy a hajtéerd novelésével ndttek az atlagos cseppatmérd értékei
statikus keveré alkalmazasatol fiiggetleniil. Azonban a nyirdfesziiltség hatasa eltérd
viselkedést mutat mindharom esetben. Statikus kever6 2-t alkalmazva a nyirofesziiltség
novelésével az atlagos cseppatmérd nétt, azonban sziikité nélkiil a kdzépérték utan (r = 0,4
Pa) a cseppek mérete kozel allando, ezzel szemben statikus keverd 1-gyel kombinalva a
rendszert a cseppek mérete csOkkent. A két tényezd kolcsonhatasa egyik esetben sem
elhanyagolhato, jelentds hatassal van a keletkezd cseppek méretére, amely abbdl lathato, hogy
a feliiletek csavarodottak. A 37. &bra a hajtoerd és a nyirofesziiltség egyiittes hatdsat
szemlélteti a span értékére statikus keverd alkalmazasa nélkiil (a), statikus keverd 1-gyel (b)
¢s statikus keverd 2-vel (b) kombinalva. Megfigyelhetd, hogy a hajtéerd €s a nyirdfesziiltség
meghataroz6 tényezOk a keletkezd emulzi6 mindségére vonatkozdéan. A két faktor
kolcsonhatésa is jelentds: a felszindiagramok csavarodottak. Tovabba megallapithatd, hogy a
hajtoerd kevésbé befolyasolja a span értékét, mint a nyirofesziiltség. Az elsé két esetben,
statikus keverd alkalmazasa nélkiil €s statikus keverd 1-gyel kombinalva a kdzépérték utan (t
= 0,4) a nyirofesziiltség novelésével a span értéke nott, ezzel szemben statikus keverd 2-t

hasznalva csdkkent.
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37. dbra: A hajtoerd és a nyirofesziiltség hatdsa a spanra: statikus keverd alkalmazasa nélkiil

(@), statikus kever6 1-el kombinalva (b), statikus keverd 2-el kombinalva (c)

Termelékenység szempontjat figyelembe véve a javasolt miiveleti paramétereket a
kovetkezOképpen hataroltam be: nyirofesziiltség = 0,4 Pa, hajtéeré = 3,6 statikus keverd 2
alkalmazasa mellett, mivel ezek a feltételek nagy fluxust biztositanak (12 mLm™?s™) és az

emulzié minésége is jo (cseppméret =~ 6800 nm, span = 1,85).

4.2 TERMEKFEJLESZTESI KISERLETEK EREDMENYEI

A termékfejlesztési kisérletek keretében, két kiilonbozo tipusu, élelmiszeripari emulzid
gyartastechnologiajat dolgoztam ki és gyartottam le ME eljarassal. A kovetkezo alfejezetben
az O/V tipusi emulzidgyartds eredményeit ismertetem, azt kdvetdben pedig a V/O tipusu

emulzioét.
4.2.1. Likorgyartas membran emulzifikalassal
4.2.1.1. Erzékszervi teszt

A ME eljaréssal eldallitott hipoallergén (tejmentes) krémlikdéralapként felhasznalhato, O/V
tipusti emulziobdl, az elékisérletek soran kialakitott recept alapjan likort készitettem. Majd a
készitett terméket érzékszervi birdlatnak vetettem ald. A teszt soran, az elkészitett likort egy a
kereskedelmi forgalomban kaphat6é termékkel hasonlitottak Ossze a biralok. A referencia
termék az ismert Baileys termékcsalad mogyordlikérje volt, ami prémium kategoéridsnak
szamit a maga nemében. Azért esett a valasztids erre a mogyordizesitésli termékre, mert a
kisérletek sordn az izesitéshez én is mogyordaromat hasznaltam, és az olaj fazist mogyoroolaj

képezte. Kiillonbozo iz, illat és szinbeli tulajdonsdgokban vetettem Ossze a piacon 1évo
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terméket a membran emulzifikalassal készitett likorrel. Osszesen 13 paramétert vizsgaltam és
a birald csoport 16 f6s volt. Az 10. tdblazat tartalmazza a teljes tulajdonsaglistat a 3. melléklet
pedig az érzékszervi biralati lapot. Minden tulajdonsag kapott egy referencia értéket egy 100-

as skalan, ahol a Baileys likér paramétereit rogzitettiik.

10. tablazat: Erzékszervi teszt tulajdonsaglistja

Tulajdonség Baileys A referencia értékhez képest adott minden
Homogenités* 100 biralo egy szubjektivet. Példaul, ha a Baileys
Szindryalat 50 likérnél sargabb volt szinben a teszt likdr,
Szin* 50 akkor 50 alatti szamot adott a birdlé mivel a
Testesség 50 referencia 50-es értéket képviselt és a 0-hoz
Ossz illat intenzitas* 50 a sarga a 100-hoz pedig a barna szint
Mogyord illat* 50 rendeltem. Az Gsszes tulajdonsag esetében,
Ossz iz intenzitas* 50 ANOVA téablazat segitségével vizsgaltam,
Edes iz intenzitasa 50 hogy abban a tulajdonsagban szignifikans
Mogyor6 iz* 50 eltérés van-e a két minta kozott. Minden
Alkohol iz* 70 esetben  p=0,05 értékkel szamoltam.
Mellek iz* 0 Szignifikans kiilonbséget a 9. tablazat *-gal
Szajbevono hatas 60 jelolt tulajdonsagaiban taldltam. Tehat a
[ztartossag* 50 szinarnyalatban, testességben, az édes iz

intenzitasaban és a sz4jbevond hatdsban nem tudtak szignifikans kiilonbséget felmutatni a
biralok. Ezekben a tulajdonsdgokban sikeriilt elérni a termékfejlesztés soran a nehezebb
megkiilonboztetést a prémium Baileys likérrel szemben. A 38. abran lathatjuk a két likor
teljes érzékszervi profiljat és a koztiik 1évo eltéréseket. A ME eljarassal készitett likor az
,Update” fantazianevet kapta. A legnagyobb kiilonbség a homogenitasban jelentkezett. Ez a
tulajdonsag nagyban Osszefiigg a termék stabilitasdval. Ezt a birdlok szintén jelezték,
megadhattak egyéb észrevételeket is a mintakkal kapcsolatban, és legtobbszor a készitett
termék stabilitdsaval kapcsolatosan meriiltek fel észrevételek. Egy késdbbi, Gjabb teszt soran
ezen a tulajdonsagon probaltam meg javulast elérni kiilonboz6 adalékanyagok hozzaadasaval.

A stabilitassal kapcsolatosan kibdvitettem a vizsgalatot.
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Homogenitas

eBaileys
«===Update

Szajbevono hatas Szin

Mell¢k iz

Mogyoro iz Mogyoro illat

Edes iz intenzitasa Ossz iz intenzitas

38. abra: A két likér minta érzékszervi profilja

4.2.1.2. Emulziéstabilitas vizsgalatok

Az elkésziilt likér stabilitdsat tobbféleképpen vizsgaltam. Egyszeri vizudlis Uton stopper

segitségével, mikroszkopos vizsgalattal és miszeres uton a Malvern Zetasizer Nano

mérdmiiszerrel. A konkrét vizsgalatok a likdralapként felhasznalt ME eljarassal készitett O/V

emulziora és sima keveréssel készitett emulziora vonatkoztak. Mig a cél egy stabil emulzio

eléallitasa volt sajnalatos modon a stabilitas par orara korlatozoédott a membran hasznélata

ellenére. Természetesen hosszabb ideig stabil maradt a ME eljarassal készitett emulzi6 a sima

keveréses modszerrel készitettel szemben. A mikroszképos képeken (39. abra) latszik a

hagyomanyos keveréses és a membranos eljaras kiilonbsége a cseppek méretét illetden.

39. dbra: O/V Emulzi6 sima keveréssel és membrannal
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A keverds modszerrel nagyobb és kevésbé homogén emulzids cseppeket értem el. Ezzel
szemben a membran emulzifikdlas segitségével sikeriilt kisebb cseppméretet és sokkal
homogénebb O/V emulziot késziteni. Miiszeres tton a likéralapként hasznalt emulzié zéta-
potencial értékét vizsgaltam. A tapasztaltok alapjan, ha a mért érték nagyobb, mint +30 mV
vagy kisebb, mint -30 mV akkor tekinthetd az emulzié stabilnak. A méréseim soran a
Malvern Zetasizer Nano miiszerrel kapott eredményeim -13,37 mV és -15,34 mV. igy a

miszeres mérés is alatdmasztotta, hogy az emulzié nem stabil.

Az emulzi6 stabilabba tételéhez kiilonboz6 adalékanyagok hozzaadasabol eredd vizsgalatokat
végeztem. A pH allitas kapcsan citromsavat (CA) és natrium-hidroxidot (NaOH), valamint
kiilonb6z6 siirité és stabilizaloszereket, etilcellulozt (EC, E462), hidroxipropil-cellulozt
(HPC, E463) és karboximetil-cellulozt (CMC, E466) hasznaltam. Kiilonb6zé koncentracidban
¢s kombinacidban adtam hozza az emulzidhoz, majd vizsgaltam annak stabilitdsat miliszeresen

¢s vizualis megfigyeléssel. A vizsgalatok eredményeit a 11. tablazat tartalmazza.

11. tablazat: Adalékanyagok hozzdadasabol ered¢ stabilitasvizsgalatok

adalékanyagok pH Zeta-pr;)]t\incml, stabilitas mZ;":lga;lslés

semmi 6,45 -13,37 INSTABIL INSTABIL

0,1% CA 3,13 -12,87 INSTABIL INSTABIL

1% CA 2,20 -12,76 INSTABIL INSTABIL

0,1% EC 6,25 -27,03 INSTABIL INSTABIL

1% EC 6,65 -25,23 INSTABIL INSTABIL

0,1% CMC 6,40 -22,40 INSTABIL INSTABIL
1% CMC 6,16 -9,80 INSTABIL STABIL

0,1% NaOH 11,81 -50,07 STABIL INSTABIL

1% NaOH 13,25 -15,53 INSTABIL INSTABIL

3% EC 6,21 -22,90 INSTABIL INSTABIL

3% CMC 6,52 -7,38 INSTABIL INSTABIL

0,1% NaOH 1% CMC 9,83 -10,74 INSTABIL INSTABIL
1% CMC 6,16 -19,28 INSTABIL STABIL

0,1% CMC 6,40 -14,67 INSTABIL INSTABIL

semmi 6,64 -15,34 STABIL INSTABIL

0,1% NAOH 11,81 -71,83 STABIL INSTABIL

1% CA 2,20 -19,87 INSTABIL INSTABIL

0,1% CMC 0,9% HPC 6,58 -8,17 INSTABIL INSTABIL
1% HPC 6,56 -8,17 INSTABIL STABIL
1% CMC 0,3% NaOH 6,78 -12,00 INSTABIL STABIL
0,25% CMC 0,25% HPC 6,94 -0,53 INSTABIL STABIL
0,25% CMC 0,25% HPC 6,42 -0,53 INSTABIL STABIL
0,25% CMC 0,25% HPC 0,3% NaOH | 7,03 -7,01 STABIL STABIL
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A zéta-potencial eredmények nem minden esetben egyeztek meg a vizualis megfigyeléssel, a
semleges pH elérése utan kaptam miiszeresen is kimutathat6 stabilitast. Arra a megallapitasra
jutottam, hogy az utolsé kombinaci6 (0,25% CMC 0,25% HPC 0,3% NaOH) eredményezte a
legjobb stabilitast. Miiszeres vizsgalattal €s vizualis megfigyeléssel egyarant stabil maradt az
emulzid 2 hetes tarolast kovetden is. A Kkisérletek szobahdmérsékleten zajlottak, de az
elkésziilt végterméket hiitdszekrényben tarolva sem meriilt fel probléma az emulzid
stabilitdsdnak vonatkozdsdban. Az igy tovabbfejlesztett terméket ismételten érzékszervi
birdlatnak vetettem al4, az Gjabb termék az ,,Update 2” fantdzianevet kapta. A biralati
szempontok azonosak voltak, ebben az esetben a birald csoport 17 fés volt. A 40. adbran
lathatjuk a biralat eredményét, amiben feltiintettem a korabbi termék értékeit is az

Osszehasonlithat6sag érdekében.

Homogenitas

) eB3ileys
Testesség Update
Update 2
Ossz illat
intenzitas

40. abra: A lik6r mintak érzékszervi profilja

A biralat eredményén latszik, hogy a tovabbfejlesztett ,,Update 2” termék tulajdonsagaiban
jobban hasonlit a kereskedelmi forgalomban kaphat6 termékhez, mint az adalékanyagmentes
elsd termék. A korabban problematikus homogenitas tulajdonsagot vizsgalva jelentds javulast
értem el, az ujabb terméket sokkal homogénebbnek itélték a biralok. Fontos megjegyezni
viszont, hogy az érzékszervi biralat jellegéb6l adodoan, a teszt a két minta kozti kiilonbséget
jelzi. Nyilvanvaldan van kiilonbség a két termék kozott, hiszen a piaci terméktdl eltéréen nem

hasznaltam tejszint a gyartas soran. Az alkoholtartalom a piaci termék esetében whiskybdl
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szarmazik, ez a masik termék esetében tiszta alkohol. A készitett termék édességét a xilit adja,
nem pedig szachardz, vagy egyéb cukorszarmazék. A xilit energiatartalma a szacharoz
energiatartalmanak a fele, igy akar csokkentett energiatartalminak is nevezheté a termék
(energiatartalma a hozza hasonld hagyomanyos élelmiszer energiatartalmanal legalabb 30%-
kal kevesebb). Tovabba a készitett termékben igen magas az olajtartalom, ami mellékizként
jelentkezhet. Ezt jeleztek is a biralok, de a megismételt tesztek eredményeit nézve, ebben a

tulajdonsagban is javulas volt tapasztalhat6 a termék tovabbfejlesztését kvetden.
4.2.2. Salataontet gyartas membran emulzifikalassal

A termékfejlesztési kisérletek masik terméke egy V/O tipusu salatadntet, ami olajba torténd
ecet diszpergélassal késziilt. A termék tesztelése szintén érzékszervi birdlat segitségével
tortént, amelynek keretében membran emulzifikalassal és kézi habverdvel készitett vinaigrette
mintat hasonlitottak 0Ossze a birdlok. A teszt célja kiilonb6z6 iz, illat és szinbeli
tulajdonsagokban torténd Osszehasonlitds volt a hagyomanyos mddon és a ME eljarassal
készitett termékek kozott. A termékek Osszetétele megegyezett, az elkészitési modban volt

egyediil kiilonbség.

41. dbra: A hagyomanyos modon ¢és a ME eljarassal készitett termékek érzékszervi

paraméterei szerinti megkiilonboztethetdségének megallapitasara végzett érzékszervi biralat

Osszesen 8 paramétert (homogenitas, testesség, illat, illat intenzitds, iz, iz intenzitas,
Osszbenyomas, megjelenés) vizsgalt a 12 fos birald csoport. A 4. melléklet tartalmazza az
érzékszervi biralati lapot. Mind a 8 tulajdonsagnal értékelték a mintakat 1-10-ig tart6 skalan.
A hagyomanyos modon késziilt mintdhoz hasonlitottdk a ME eljarassal készitetett. Az 5-0s
érték (referencia érték) jelentette, hogy a mintdk megegyeznek. Példaul, ha a birald a

hagyomanyos médon gyartott terméknél homogénebbnek taldlta a ME eljarassal készitett

78



10.14751/SZI1E.2018.040
EREDMENYEK

mintat, akkor 5-nél nagyobb értéket adott, hasonloképpen, ha kevésbé intenziv illatinak,

akkor 5-nél kisebbet. A biralat eredménye a 42. abran lathato.

e ME vinaigrette
Homogenitas
8

kézzel készitett vinaigrette
Megjelenés Testesség

Osszbenyomas Illat intenzitas

1z intenzitas

42. abra: A vinaigrette mintak érzékszervi profilja

Mind a 8 tulajdonsag esetében, ANOVA tablazat segitségével vizsgaltam, hogy abban a
tulajdonsagban szignifikans eltérés van-e a két minta kozott. A testesség, az iz, az illat és
Osszbenyomas tulajdonsdgokban nem tudtak, viszont a homogenitds €s a megjelenés.
tulajdonsagokban tudtak szignifikdns kiilonbséget megéllapitani a birdlok. A vizsgalat
eredményeként nincs szignifikdns kiilonbség a két kiilonbozd eljarassal készitett termék
kozott, de a ME eljarassal késziilt termék magasabb pontszamot kapott a homogenitas, a
testesség, az Osszbenyomas és a megjelenés tulajdonsag esetén. Mindemellett az iz

tulajdonsagban egyaltalan nem kiilonboznek a biralat szerint.

4.3. MEMBRANTECHNIKAN ALAPULO MIKROKAPSZULAZAS VIZSGALATA

4.3.1. Falanyagok kivalasztasa, vizsgalata, karakterizalasa

A makromolekuldkat tartalmazé vizes oldatokat és szuszpenzidkat vizsgalva értékes
informéciokat kaptam néhdny kolloidalis tulajdonsdgukrol.  Tapasztalataim szerint a
maltodextrin felolddsa volt a legegyszerlibb a vizes kozegben. A HPC felolddsanal mar
nehézségekbe litkdztem, mivel a HPC kémiai természeténél fogva kdnnyen strtisodott. Végiil

2-3 h intenziv kevertetést kovetden homogén oldatot kaptam ebben az esetben is. A két
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keményitOtipus mar latszolag sem alkotott stabil rendszert a vizzel. Ezek a szuszpenzidk
elészor zavarosak voltak, majd rovid idon belill kiiilepedtek a keményitorészecskék.

4.3.1.1. Zéta-potencial meghatarozasa

A sajat mérési eredményeim is alatdmasztjak a tényt, hogy a zéta-potencial koncentraciofiiggd
paraméter (TANTRA 2010). A 43.-46. abra diagramjai illusztraljak a négy anyag
(maltodextrin, HPC, burgonya és kukoricakeményit) oldataira, ill. szuszpenzidira kapott,
koncentracionként eltéré eredményeket. Az egyes koncentracidkhoz tartozé atlagértékeket
feltiintettem a grafikonokon. A maltodextrin oldat szemmel lathatéan stabil, a négy vizsgalt
anyag esetében ezt feltételeztem a legstabilabbnak. A mérési eredmények (43. dbra) azt
mutatjak, hogy 0,1%-0s oldat mért zéta-potencialja -7,04 mV, ami az eldbbi megallapitas
szerint az instabil régidba esik.

Maltodextrin oldat koncentracidja (v%)

0,1 0,01 < 0,001 0,0001 _— 0,00001
0
— [ )
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= ° PS
N _35 °

crer

Novekvo higitas mellett a maltodextrin oldat zéta-potencial értéke egészen -27,26 mV-ig
csokken. Ez azt jelenti, hogy a taszitds erdsebb a részecskék kozott, és toményebb oldatokban
a részecskék elektrosztatikus ereje nem elég nagy ahhoz, hogy kell6képpen tavol keriiljenek
egymastol, ami aggregalodashoz vezet. Higitds sordn viszont nd a tavolsag a részecskék
kozott, kisebb a lehetdség az aggregalodasra. A zéta-potencidl értékének csokkenése mutatja,
hogy a higitds kedvezd hatdssal van a stabilitasra. A maltodextrin oldat -27,26 mV értékkel
mér kozel stabilnak mondhaté 10®° % koncentracioban. A HPC esetében magasabb zéta-
potencial értékeket mértem, mint a maltodextrin mérésekor (44. abra). A 0,1%-os oldaté -6,45
mV, és ennek az egyszeres és a kétszeres higitasa sem tér el jelentdsen: -5,2 mV és -5,84 mV.
Megallapithatd, hogy ebben a koncentracidtartoményban nincs kiilonbség a részecskék zéta-
potencialjaban. A higitds 10 %-nal jutott szerephez, mert itt fele akkorara, -10,7 mV-ra

csokkent, ami nem elég negativ ahhoz, hogy stabilnak tekintsiik a HPC oldatot. 10°%-nal
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még szembetlindbb a zéta-potencial csokkenése (-17,8 mV), de ebben a koncentracioban mar
bizonytalan a mérés. 1-2 napos allast kovetden bebizonyosodott, hogy a HPC oldat a mérési
eredményeknek megfelelden instabil, és hajlamos az aggregdlodasra, mert a molekuldk

lathatoan Osszetapadtak, szemmel lathato lancokat alakitottak ki.

Hidroxipropil-celluléz oldat koncentracidja (v%)
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A burgonyakeményité részecskéinek zéta-potencialja nem mutatott szignifikdns novekedést,
sem csOkkenést a higitassal (45. abra). 0,1%-nal az atlag zéta-potencial értéke -16,4 mV,
0,01%-nal pedig 2 mV-tal kisebb. Ennél higabb szuszpenzidt vizsgalva, az elézdekkel
ellentétben, ndvekedés tapasztalhatd: a zéta-potencial 5 mV-tal nagyobb. 10 %-nal viszont

ujbol csokkenés jelentkezik, de a -14,66 mV szintén az instabil tartomanyba esik.

Burgonyakemeényit6 szuszpenzié koncentracidja (v%)
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A kukoricakeményito zéta-potenciéljétl0'2-10'5 % kozott hataroztam meg, de a higitds soran
nem tapasztaltam nagymértékii valtozast (46. abra). Kis aranya csokkenés ugyan
megmutatkozik az értékekben, de mindvégig az instabil tartomanyban maradnak. 10%-107 %

kozotti hig szuszpenziok zéta-potencidlja atlag -16 mV.

Kukoricakeményit6 szuszpenzidé koncentracidja (v%)

0,01 0,001 0,0001 0,00001

—_— -5
> b

-10

:E, - 12,42 4
-16,87

S0 —
c 19,70
g PN

&-35 T
N
-40

crer

szuszpenziok esetében

A grafikonokon jeldltem minden makromolekula esetében, hogy az eléallitott oldatok, ill.
szuszpenziok zéta-potencidlja milyen higitdsban fliggetlen a koncentraciotol. A mért zéta-
potencial értékek csak az oldat adott pH-jan érvényesek. Ezért megmértem az oldatok és
szuszpenziok pH-jat is. Kiilonb6zé koncentracidban nagyjabdl ugyanazt az értéket kaptam

mindegyik esetében. Mind a négy szénhidrat pH=4 koriil volt.

12. tablazat: A szénhidratoldatok pH-ja

ANYAG BURGONYAKEMENYITO | KUKORICAKEMENYITO |HPC MALTODEXTRIN
pH [-] 4,3-4,5 4,2-4.4 3,9-4,0 3,9-4,0

4.3.1.2. Molekulatomeg meghatarozasa

Az ajanlott minta koncentréacio elméletileg 0,25-1 gL'1 kozotti, de ilyen tartomanyban végezve
a meghatarozast az adatok nagymértékii szorast mutatnak, és a mérési eredmények alacsony
korrelacios egylitthatoval rendelkeznek. Ezért pontosabbnak talaltam, ha higitasi sort készitek.
A higabb oldatok molekulatomegének meghatarozasatol haladtam a toményebb oldatok
molekulatomegének meghatarozasaig. A 5. szamu melléklet mutatja a grafikonokat,
amelyeken latszodnak az adott koncentraciokhoz rendelt intenzitas és a Ke'Ro™ értékek, a

végsO molekulatomeg eredményeket a 13. tdblazatban foglaltam 6ssze.
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13. tablazat: A vizsgalt szénhidratok molekulatomege

szénhidrat MD (kDa) R2

maltodextrin 59+£6 1,00
HPC 1020 + 440 0,97
burgonyakeményitd 1020 + 120 1,00
kukoricakeményitd 496 + 97 0,87

A négy makromolekula koziil a maltodextrinnek a legkisebb a molekulatomege, 59,1 + 6,85
kDa R?=1,0 korrelacios koefficienssel. A hidroxipropil-cellul6z molekulatémege 1020+443
kDa 0,97 korrelacios egylitthatoval. Ez az eredmény egy viszonylag széles tartomanyt lefed
(577-1463 kDa). A HPC atlagos molekulatomege a csomagolas szerint kb. 100 kDa, és az
anyag kevesebb, mint 5% ardnyban szennyezddéseket tartalmazhat. Az egy nagysagrenddel
vald eltérést részben a szennyezddésekkel magyardzom, ill. a molekuldk konnyl
aggregalodasara kovetkeztetek beldle. Megjegyzendd az is, hogy az anyagok tobbségét nem
egyetlen molekula épiti fel, hanem tSbb, kiilonbozé polimerizaciés foka molekula. gy a
makromolekuldk nagysdgianak ¢és molekulatomegének jellemzésére mindossze 4tlagos
mennyiségeket hasznalhatunk. A keményitOrészecskék esetében a maltodextrin és a HPC
molekulatomegénél nagyobb molekulatomeget becsiiltem, mert a gravitaciés erdnek
koszonhetden latszolag rovid 1don belill kiiilepedtek a fézOpohar aljan. Homogén
keményitéoldatokat ugyan nem lehetett eldallitani (csak szuszpenzidkat), de a molekulatomeg
meghatarozast erre a két makromolekuldra is elvégeztem. A burgonyakeményitére kapott
molekulatomeg 1020+120 kDa (korrelacios egyiitthatd 0,998). Ez azt jelenti, hogy a
burgonyakeményitd molekulatomege nagyjabol megegyezik a HPC molekulatomegével, de
nem olyan széles a tartomany. A kukoricakeményitd molekulatomege 496+97kDa.
Korrelacios koefficiens 0,87. A négy makromolekula molekulatomegét Osszehasonlitva a
burgonyakeményitd rendelkezik a legnagyobb molekulatomeggel, amit aztin a
kukoricakeményitdé molekulatomege kovet kb. fele akkora nagysaggal. A legkisebb a
maltodextrin, 59 + 6 kDa-al. A molekulatomeg mérésekor az oldatban és szuszpenzidban 1sz6
molekulak, aggregadtumok, lancok méretét egylittesen mértem, tehat nem garantalt, hogy

teljesen oldott, egyedi, kiilonallo molekulak tomegét hataroztam meg (pl.: HPC esetében).

83



10.14751/SZI1E.2018.040
EREDMENYEK

4.3.1.3. Részecskeméret meghatarozasa

A részecskeméretet a zéta-potencidlhoz hasonldéan érdemes kiilonb6zé koncentracioban
vizsgalni. A feladat meg is kovetelte ezt, mert a mért adatok jelentés mértékben szortak egy-
egy koncentracio esetében. A mért részecskeméret és diszperzitasfok értékeket a 14. és a 15.
tablazatban foglaltam Ossze. Az egyes koncentracioknal atlagot is vontam. PDI a
polidiszperzitas index roviditése, olyan dimenzidomentes szam, ami a részecskeméret eloszlast
jellemzi. A miiszer 0-1 kozott allapitja meg a PDI mértékét. Kis PDI érték reprezentalja a
rendszer monodiszperzitasat. Ha PDI > 0,4, a rendszert polidiszperznek tekintjik. A mintdk
tobbsége meglehetdsen polidiszperz. Szdmos esetben nem egy cstcs jellemezte a
részecskeméretet, amibdl arra kdvetkeztettem, hogy jellemzden tobb frakcid épiti fel ezeket az
anyagrendszereket, mely tartalmaz kiilonallé és Osszekapcsolddd molekuldkat is. A mért
atmér0 nagyobb lehet a valds részecskeatmérdnél, mert vizes kozegben a molekuldk
hidrataciora képesek, a moddszer pedig a hidratalt részecske hidrodinamikai atmérdjét
hatarozza meg. A higitdssal a mintdk egyre monodiszperzebbek lettek. A maltodextrin 4tlag
részecskemérete 170 nm, miutan 0,01 gL'1 és 0,001 g-L'lkoncentréci(')ban is értékelheto volt a
molekulaméret meghatarozas. A HPC esetében csak a 0,01 gL koncentracioban volt
értékelhetd a mérés. Piros keretben talalhatok a szoftver altal ,,j6”-nak mindsitett adatok. A
HPC é4tlag részecskemérete: 259,15 nm.

14. tablazat: Részecskeméret és diszperzitasfok I. Maltodextrin és HPC

Maltodextrin HPC

g-L-1 | d(nm) |datl (nm) PDI g-L-1 d (nm) | datl (nm) PDI
246 0,311 255,5 0,212

0,01 22585 — 0,01 259,156 ——mm
205,7 0,3 262,5 0,194
151,9 0,235 240,5 0,484

0,1 152 —— 0,1 2405 ———
152,1 0,225 240,5 0,484
161,2 0,321 46,96 0,655

1 127,765 —— 1 4722 ———
94,33 0,216 47,48 0,661
6,43 0,295 192,7 0,81

10 12,671 ————— 10 21395 —
6,241 0,283 235,2 0,814

A burgonyakeményitd részecskeméretét nem sikeriilt meghatarozni egyetlen higitasban sem,
mert til polidiszperz volt az eldallitott szuszpenzid, PDI> 0,4, ezért az atlagméret is egy durva
becslés. Az eredmények nagyon szortak, atlagolva az Osszes mérési eredményt 3269 nm-t
kaptam. A kukoricakeményité atlag részecskemérete 1912 nm az értékelhetdé mérésekbdl.

Ennél a méréssorozatnal megfigyelhetd, hogy az ismételt mérések esetében az idében késobbi

84



10.14751/SZI1E.2018.040
EREDMENYEK

mérések egyre csokkend részecskeméretet eredményeztek. Ez azért volt, mert a nagyobb

atmérdji részecskék a gravitacids erd hatdsara gyorsan kitlilepedtek a kiivetta aljara, mig a

kisebb részecskék még egy darabig lebegtek a szuszpenzidban. A gyorsan kililepedd

makromolekuldk zavarhattdk a mérést a burgonyakeményito esetében is.

15. tablazat: Részecskeméret és diszperzitasfok II. Keményitok

Burgonyakeményité Kukoricakeményité
gL' | d(m) | dg(nm) | PDI gL' | d(nm) | dg(nm) | PDI
647,7 0,557 728,7 0,628
e — 0,001 653,75 —
565,2 0,484 578,8 0,597
0,01 719,8
936,8 0,713 4427 1
— 0,01 5401,5
729,5 0,671 6376 1
2114 0,523 5878 1
0,1 2218 — 0,1 5153,5
232,2 0,408 4429 1
1697 0,989 10370 1
1 10692 —— 1 18392
4414 0,558 8022 1
24030 0,406
10 14241 — - - - -
4452 1
2826 0,785 9835 1
40 26405 ———— 40 8379
2455 0,998 6923 1

A részecskeméret meghatdrozas azt az eredményt adta, hogy sorrendben a legkisebb a

maltodextrin, majd ennél nagyobb a HPC, aztan a kukoricakeményitd, végiil a legnagyobb a

burgonyakeményitd részecskéje. Az eredmények ennek alapjan, a négy makromolekula koziil,

a maltodextrin és a hidroxiporpil-celluléz részecskéje alkalmas a tovabbiakban membran

emulzifik4lasra, mert ezeknek az dtmérdje kisebb, mint az altalam hasznalt membran névleges

porus-atmérdje (1,4 um). Ez a két vegyiilet méreténél fogva (elméletileg) képes athaladni

membranon ¢s képes a kapszula kialakitdsaban részt venni, mint falanyag. A keményitd, mint

ahogy a szakirodalomban is emlitettem, idealis kapszulazo polimer, viszont az adott

berendezésen végzett kisérletekhez alkalmatlan, mert a molekula mérete nagyobb, mint a

membran porusmérete. Nagyobb porust membranok esetében alkalmas héjformalo lehet.
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4.3.2. Mikrokapszula eléallitasi kisérletek eredményei

A membrankapszuldzasi kisérletek kerdmia membrannal torténd emulzifikaldsi eljarason
alapulnak és céljuk monodiszperz (,,mag-héj” tipusu) mikrokapszulak vagy mikroszférak
eléallitdsa porézus membran ¢és maltodextrin, mint kapszula falanyag vagy matriX
felhasznalasaval. Az eldallitasi modszer kialakitasa szoros Osszefiiggésben van az egyes
Iépések soran kapott eredményekkel, ezért a 4.3.2. alfejezet az eredményeken til modszer
leirasokat is tartalmaz, ennek oka az ok-okozati feltevések atlathatobb bemutatasa.

4.3.2.1. Viz az olajban emulziobol tenzid hasznalata nélkiil

Az els6 alkalommal V/O emulziobol tettem kisérletet mikrokapszula eléallitasara a membran
emulzifikalé berendezésen. Ekkor a folytonos fazis 700 mL tiszta olaj, a diszperz fazis pedig
maltodextrin 50 m/m%-os oldata volt, amihez 50 g oldott anyagot, és tovabbi 50 g ioncserélt
vizet hasznaltam fel. A kisérletet koriilmények: Q=100 Lh?, P4=2 bar. Kompresszor
segitségével a diszperz fazis oldali nyomast 2 barra allitottam. A maltodextrin oldat atlag
fluxusa a csében ilyen tilnyomas mellett J,4=13,85 Lm2h? volt. Feliiletaktiv anyagot ebben
az esetben nem hasznaltam, mert a rendelkezésemre all6 Tween80 tenzid HLB=15 értékkel
rendelkezik, tehat hidrofil oldoszerekben oldodik jol, és mivel a Bancroft-szabaly szerint a
tenzidet a folytonos fazishoz kell keverni (amirdl az irodalmi attekintés 2.2.5. alfejezetében
mar beszdmoltam), az olajjal kevésbé keveredik. Azonban ennek eredményeként, mivel
feliiletaktiv anyagot nem alkalmaztam, nem Iépett fel elégséges keveredés, a cseppstabilitas
elenyészd volt. Egyszerli V/O emulzid keletkezett, de feliiletaktiv anyag hidnyaban percek
alatt két fazisra (olaj €s viz) valt szét. A maltodextrin molekuldk egységesen voltak jelen a két
fazisban eloszlatva. A mikroszképi képen nem voltak lathatok emulgeédlt cseppek és
kapszulak sem keletkeztek.

4.3.2.2. Viz az olajban emulziébol tenzid hasznalataval

A kovetkezd kisérletnél mar alkalmaztam feliiletaktiv anyagot a V/O emulzi6 eléallitasara, a
rendelkezésemre all6 HLB=15 értékkel rendelkezé Tween80-at, mely specifikacidja szerint
elégségesen keveredik ndvényi olajjal. A folytonos fazis 700 mL, 1,5 % Tween80 tartalmu
napraforgd olaj volt. A diszperz fazis 60 g maltodextrinbdl és 90 g ioncserélt vizbdl allt (40
m/m%), amibél 75 mL-t nyomtam &t a membranon. A kisérleti koriilményen nem
valtoztattam (szobahdémérséklet, Q=100 Lh, P4=2 bar). A maltodextrin oldat atlag fluxusa
a csében, ilyen talnyomas mellett, Jng=32,33 Lmh™ volt, ami majdnem 2,3-szorosa a tenzid

nélkiili esetben mért fluxusnak. Ez abbol kovetkezik, hogy higabb oldatot pumpaltam &t a
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membranon keresztiil, de nem kizart, hogy a tenzid segitette a porusokon vald atjutast. A
mivelet végén a folytonos fazisbol mintat vettem ¢és azt optikai mikroszkdppal vizsgaltam. A
mikroszkopi képen (47. dbra) alig volt lathatdo emulgealt csepp, azok ,,ad hoc” alakultak ki. A

cseppek mérettartomanya 12-24um kozotti, az atlagos cseppatmérd pedig 18 um volt. Ezt

kovetden a mintat lefagyasztottam. Fagyott

allapotban  kivehetéek voltak a  kristalyszerQ
képzédmények, viszont a kapszuldk kinyerésénél
problémak mertiltek fel. Emulgedld szerre sziikség
volt az emulzio el6allitasahoz, mert az amfifilikus

molekuldk szervezédése ¢és a micelladk képzddése

nem volt stabil. A felengedés sordn a rendszer

megbomlott, a cseppek szétfolytak. 47. dbra: A V/O emulzidé maltodextrinnel
4.3.2.3. Olaj a vizben emulziobol és Tween80-nal

Ebben az esetben a diszperziés kozeg viz, mig a diszpergalt fazis olaj volt. A folytonos fazis
tartalya 700 mL, 2% Tween80 tartalmu, ioncserélt vizet tartalmazott. A diszperz fazis oldalon
az osztassal rendelkezd csOvet a maltodextrinbdl és az olajbol készitett szuszpenzidval
toltottem fel. A berendezés mukodtetési paraméterei a kisérlet soran allanddak voltak,
hasonldan az el6z6 két esethez. A kiilonbség a diszperz fazis nyomasaban volt, ami ebben az
esetben 4 bar volt. A maltodextrin tiszta vizzel alkotott oldatanak fele ekkora volt a nyomasa,
de az olaj meglehetdsen viszkozus jellege miatt elengedhetetlen volt a magasabb nyomas
alkalmazasa a folyamat végrehajtdsahoz. A berendezés egyes szerelvényei (konydk, csap,
szlkitok) is akadalyoztdk a maltodextrin szuszpenzié dramldsat, igy azokat eltavolitottam a
rendszerbdl. A diszperz fazis atlag fluxus 4 Lm?h™t volt. A fluxus a folyamat soran egyre
mérséklodott a membran feliletén kialakult gélréteg és a makromolekula altal kivaltott
poruseltomddés kovetkeztében, a folyamat meg is allt. A nyomas allando értéken tartasa
folyamatos szabalyzast igényelt egy szabalyz6 és egy finomhangol6 szelep miikodtetésével.
Amint kritikus nyomasndl nagyobb nyomas
ald keriilt a rendszer, fluxus jelentkezett,
ezaltal a csObdl a diszperz fazis folyamatosan
fogyott, ami nyomascsokkenést idézett eld.

Ennek kovetkeztében nyitnom kellett a

szelepeken, hogy a rendszert folyamatosan

adott értéken tudjam tartani. 48. abra: Gélréteg a membran feliiletén
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4.3.2.4. Olaj a vizben emulziébol hidroxipropil-celluléz hozzaadasaval

A HPC oldat membran felhasznalasaval torténd mikrokapszula eldallitasara alkalmatlan volt.
Amint eltérd affinitdsu kozeggel, pl. vizzel taldlkozott, azonnal megszilardult. Szamottevo
javulas mutatkozott akkor, amikor eldzetesen olajjal nedvesitettem a diszperz oldal
csO6halozatat, de a membrannal érintkezve az oldat ismét gélesedett, az anyag megszilardult, a
folyamat leallt.

Kisérletet tettem arra, hogy homogenizaljam ezeket az dsszetevoket: 69,6 g olaj, 18,6 g HPC,
9,8 g maltodextrin, 1 g Tween80 sima keveréssel. Ebben az esetben valoban Iétrejottek a
gomb alaka cseppek, de percek alatt egybeolvadtak (49. dbra). A cseppek Osszeolvadasdnak
magyarazata, hogy a hatarfeliileti fesziiltség tul kicsi volt, nem elég nagy ahhoz, hogy a

felszin két oldala k6z6tti nyomaskiilonbséget kompenzalja.

49. abra: Az 6sszeolvadas folyamata 0, 1, és 2 percnél

4.3.3. Mikrokapszulak vizsgalata optikai mikroszképpal

Az emulzidé mintdk optikai mikroszkoppal végzett vizsgalata soran képeket készitettem. Ezt
kovetden véletlenszerlien leszamoltam 31 csepp méretét. Oszlopdiagramon abrazoltam az
egyes méretekhez tartozd cseppméretek gyakorisagat, hogy a 31-bdl hany db esett abba a
mérettartomanyba. Két frakcio figyelhetd meg, a kisebbek cseppmérete 6-8 um-es, de
megfigyelhetdk nagyobb, kb. 15-20 pm-es nagysaguak is. A cseppeket lemérve, méretiik 1,4-
17,4 um kozott valtozik, atlaguk 6,9 pm. Malvern Zetasizeren meghataroztam a cseppméretet:
ez 5,3 um-es atlag atmérdt mutatott. Ezt irodalmi adatokkal Gsszevetve vart eredménynek
mondhato, mivel a cseppméret durvan két-tizszerese a membran porusatmérdjének, amivel
készitve lett (JOSCELYNE et al. 2000). Az adatokat megfigyelve a 17 pm-es részecskék
megjelenése kiugré adatnak szamit, csakugyan lehet aggregacié kovetkezménye, vagy akar a
keramia membran sajatossaga, hogy aszimmetrikus felépitésii (rovid, kifelé tagulo
kapillarutak).
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50. dbra: A mikrokapszulak vizsgalata kiilonb6z6 nagyitasokban mikroszkoppal:

40x, 400x,1000x

Gyakorisag (%)
R R NN W
o un O u1 O

o wun

III|II |
1 3 5 7 9 11 13

15 17
Részecskeméret (um)

51. dbra: Mikrokapszuldk méretének eloszlasa
4.3.4. Mikrokapszulak kinyerésével kapcsolatos eredmények

A létrehozott mikrokapszulak jellegébdl adddodan, a 4.3.2.3. fejezetben leirt modon eldallitott
O/V tipustt emulziobol kiséreltem meg a mikrokapszuldk kinyerését. A mikrokapszuldk
kinyerésére kismennyiségli anyagot vakuumban beparoltam. A vakuumbeparlas kb. 2 orat vett
igénybe. Ez 1d6 alatt az olddszer (a folytonos kdzeg) nagy része eltavolitisa megtortént. A
tavozd vizet kondenzéltattam a szed6lombikba, majd a miivelet végén mintat vettem a
desztillatumbdl és refraktométerrel ellendriztem, hogy tartalmaz-e szarazanyagot. Az
eredmény O Brix% lett, ami azt bizonyitotta, hogy mérhetd cukortartalma nem volt,
ugyanakkor nem volt olajos jellege sem. Ezért kizartam az emulgealt cseppek és
mikrokapszuldk jelenlétét a kondenzatumban. A vakuum beparldsnal szdmomra hasznos
anyag az un. maradék, ami a beparld6 lombikban maradt vissza a miivelet végén. A

végeredmény egy erOsen viszkozus, pasztaszerd, strli, fehér anyag lett, ami az 52.abran

lathato.
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52. abra: Vakuumbeparolt maradék fotdja és vizsgalata optikai mikroszkoppal 1000x

nagyitasban

Kétségkiviil nem sikeriilt por formatumba hozni a maradék 2-3 mL mennyiségii mintat, de
szilard fazisu mikrokapszula prekurzornak tekinthetd. A betoményitésnek koszonhetden kozel
keriiltek egymadashoz, Osszetomorddtek, de nem olvadtak Ossze. Méretiikket megtartottak:
atmérojiik tovabbra is 6-8 pm volt, de elvétve eldfordult néhany joval nagyobb, 25-26um-es
atmérdjii mikrokapszula is (53. abra). A megfigyelés szerint az egész matrixot két méret
szerint frakci6 alkotja: egy nagy mennyiségli, kisebb atmérdjli cseppeket tartalmazo frakcio,
¢és egy kis mennyiségii, nagyobb gomboket tartalmazd halmaz. Ez a membran strukturajanak
lehet a kovetkezménye. A membran pérusméret eloszlasa nem egységes, és néhol tal kozel
helyezkednek el egymashoz a porusok, igy a koaleszcencia révén a cseppek Osszeolvadnak.
Ugyanakkor a koaleszcencia végbemehet a membran feliiletérdl levalt, érintkezd cseppek
kozott is. A vakuumbeparolt mintat szobahdmérsékleten taroltam a stabilitds vizsgalat
céljabol. Megfigyelhetd volt, hogy a betoményitett mintdban visszamaradd oldoszerbol
kitilepedtek a részecskék. A feltiszo olajos
»levet” ledntdttem, de még igy is nedves
maradt. A mikrokapszuldkat 6 hét elteltével
mikroszkdp alatt vizsgalva lathato volt, hogy a
kapszulak még stirlibben helyezkedtek el, egy
nagyon stabil matrixban, olddszer mar csak a

gombok kozotti apro réseket toltotte ki

(53. 4bra). 53. bra: A 6 hétig tarolt minta mikroszkopi
képe
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4.4. UJ TUDOMANYOS EREDMENYEK — TEZISEK

1. Mérésekkel igazoltam, hogy membrannal toérténé emulzidgyartds soran a miveleti
paraméterek (a hajtoerd, a nyirofesziiltség, egyedileg gyartatott statikus keverd jelenléte és
annak hianya esetén) nincsenek jelentds hatassal a keletkezd cseppek méretére. A diszperz
fazis atlagos cseppatmérdje foként a membran porusméretétdl fiigg. Az 500 nm
porusméretli membrannal elért atlagos cseppatméré 4000 nm, mig az 1400 nm
poérusméretli membran esetén az atlagos cseppatméré 6000 nm volt, a vizsgalt miiveleti
paramétereknek és a statikus keverének nem volt szignifikdns hatdsa az atlagos
cseppatmerore.

2. Membréan alkalmazasaval torténd emulzifikdlds folyamatara jellemzd kezdeti diszperz
fazis fluxus értékét meghatarozd modelleket allitottam fel, egyedileg gyartatott statikus
kever6 (6,35 mm széles, kettds spiral alaku sziikitd, 6 mm menetemelkedéssel) jelenléte és
annak hianya esetén. A szignifikans hatasokat figyelembe véve, a Kifejlesztett modell-

egyenletek a kovetkezdképpen irhatok fel:

DF -2,8

Jy we=0,008535+ 0,002062-(

2
] +0,000648- [ Shearstress — 0,4] .

i) i)

...+0,000505 - ( DF - 23) _ (Shearstress 0,4

0,4 j [Lm?s™]

DF -2,8

J4 r=0,008535+0,001585 (

J+ 0,000935- ( Shearstress — 0, 4} X

Shearstress — 0,4

0,4

...+0,005109-(

2
] +0,005608 ( DF - 2,8j _ ( Shearstress —0,4

j [Lm?s™]

ahol Jy a diszperz fazis kezdeti fluxusa [Lm™?s™], melynek érvényessége DF (hajtoerd) = 2
- 3,6; Shearstress (nyirofesziiltség) = (0 - 0,8) - [10° Pa] tartoméanyban, o = 0,05
szignifikancia szinten, statikus keverd hasznalata nélkiil (NR-No Reducer) és statikus
keverd alkalmazasaval (R-Reducer), 500 nm porusméreti, 7 mm belsé atmérdjii keramia
csOmembrant alkalmazva. Minkét képletben a DF-bdl kivont 2,8 érték a mérési tartomany
kozépértéke. A DF tag nevezdben szerepld 0,8 viszont a mérési tartomany értékének fele.
Hasonlo6an a nyirofesziiltségbdl (Shearstress) kivont érték 0,4 [10° Pa] a mérési tartomany
kozépértéke és a nevezdben lathato érték 0,4:[10° Pa] a mérési tartomany értékének

kozepe.
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Megallapitottam, hogy statikus keverdt illesztve 7 mm belsé atmérdja, 500 nm
pérusméretii Keramia csOmembranba (Pall, Schumasiv), keresztaramu iizemmoddban
végezve az emulzidgyartast fajlagos energia-megtakaritas érhetd el alacsony hajtéerd
esetén a statikus keverd nélkiili csémembrannal végzett emulziogyartashoz viszonyitva.

A kisérletek alapjan a hajtéerd, DF = 2 és nyirofesziiltség = 0,4 és 0,8-[10° Pa] értéke
mellett az energia-megtakaritas 4 illetve 14%-0s volt. Viszont maximalis hajtéerénél, DF
= 3,6 és nyirofesziiltség = 0,4 és 0,8:[10° Pa] értéke mellett a statikus keverdvel szerelt
csémembran 7 illetve 17%-kal igényel tobb munkat.

Mikrokapszula prekurzor eldallitasat célzd kisérleteim soran, négy kiilonb6z6 falanyag

crer

crer

polidiszperz (PDI <0,4) jellegli viselkedést. Maltodextrint hasznéalva kisérleteimben
igazoltam, hogy a membran emulzifikdlds miivelete vakumbeparlassal kombindlva,

alkalmasnak bizonyult szilard fazisu mikrokapszula prekurzor eléallitasahoz.
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5. KOVETKEZTETESEK, JAVASLATOK

Uj tudomanyos eredményeim az adott miiszerekre és vizsgalt mintakra bizonyitottak teljes
mértékben, de jelentOségiiket nodveli, hogy annak ellenére, hogy a kiilonb6zo
membranmiveletek esetében, a statikus keverd alkalmazdsa mar tobb esetben bizonyult
hatékonynak, a membran emulzifikalas témakorében az erre iranyuld kutatasok a felkutatott
irodalmak alapjan csekélyek. Ebbol kifolyolag végzett vizsgalataim alapjan nem jelenthetd ki
egyértelmiien, hogy a csémembran belsejébe helyezett tereldlemezek szamottevé hatassal
lettek volna a folyamat termelékenységére vagy a keletkezett emulzié tulajdonsagaira.
Azonban a sziikséges nyiroerd alacsonyabb aramlasi sebességgel volt biztositva, mikézben a
nyiroer6terhek csokkentek a keringtetett részben. A mechanikai hatasra érzékeny
komponensek pl. keményitd, fehérjék, aromak esetében a modszer ezen tulajdonsaga

hasznosithato lehet.

Termékfejlesztés szempontjabol a membran emulzifikalas kétségteleniil nagy figyelmet
érdemel, ha a végtermékiinkben fontos a homogenitas és a jol reprodukalhat6 cseppeloszlas.
Membrantechnika alkalmazasaval jobb homogenizalast, ezéltal konnyebben emészthetd,
testesebb izli termékek hozhatoak Iétre. A kisérleti membran emulzifikdld berendezés
tovabbfejlesztésével, egy nagyobb firtartalmt diszperz fazis tartaly beszerelésével a készithetd
lehetdséget, pl. majonéz. Tovabba érdekes lehet vizsgalni, hogy az érzékszervi
tulajdonsdgokban milyen kiilonbséget eredményez saldtadntet esetében a fazisok
megforditasabol adodo valtozasok. Nem olajba torténd ecet diszpergalassal, hanem ecetbe
torténd olaj diszpergalassal torténd emulzid gyartdsat kovetden, érzékszervi biralat

képezhetné a vizsgalat targyat.

Mikrokapszuldazas kapcsan tovabbi kutatdsok soran mindenképp érdemes lehet a
mikrokapszula kinyerési modszereket kiterjeszteni mas modszerekkel pl. porlasztva
szaritassal. Erdekes szempont lehet tovabbi vizsgalatok kapcsan a mikrokapszulazassal

kapcsolatosan vizsgalni a statikus keverd folyamatra gyakorolt hatasat.
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6. OSSZEFOGLALAS

Munkdm sordn a membran emulzifikdlas miveletének ¢lelmiszeripari alkalmazasanak
lehet6ségeivel, annak megvaldsitasi modjaval foglalkoztam. Kutatasi munkam ezzel a
technikaval, kimondottan élelmiszeripari felhasznalasi céllal készitett emulzidk gyartdsara

iranyult. Ennek megvalositashoz kutatasaim harom {6 iranyvonal mentén zajlottak.

A termelékenység esetleges novelésének és a nyirderd terhelések csokkentése érdekében
statikus keverdk lehetséges alkalmazhatosagat vizsgaltam. Kisérleteket végeztem az dramlési
paraméterek megvaltoztatasaval, a csémembran belsejébe helyezett tereldlemezekkel, majd a
kapott eredményeket Osszehasonlitottam a hagyomanyos eljaraséval. Megallapitottam, hogy
nincs jelentds kiilonbség abban, hogy a folyamathoz sziikséges nyirofesziiltséget milyen
moédon kozoljiik az emulzidkészités soran. A fluxus kozel azonos volt hagyomanyos
iizemmodban ¢€s a statikus keverdvel szerelt membran esetén. Tovabba a vizsgalatok alapjén,
megallapithatd, hogy alacsony hajtéerd esetén kevesebb energia sziikséges a folytonos fazis
¢s az emulzid keringtetéséhez statikus keverdt alkalmazva, viszont maximalis hajtderonél a
statikus keverdvel szerelt csdmembran igényel tobb munkéat. Mindemellett megallapitasra
kertilt, hogy a terel6lemezek jelenléte nem befolyasolta szamotteven a keletkezd cseppek

méretét.

A szakirodalmi elemzés alapjan hidnyossagokat fedeztem fel kifejezetten membrantechnikan
alapul6 élelmiszeripari emulzid gyartasara vonatkozoan. Ennek okdn termékfejlesztési
kisérletek keretében két kiilonb6zo tipust (O/V és V/O), élelmiszeripari emulzid gyartasi
moddszerének kidolgozasdhoz végeztem kisérleteket membran emulzifikalas eljarassal. Az
egylkk a hagyomanyos keveréses likérgyartdsi  technoldgiatol  eltéréen, egy
membrantechnologiaval készitett, hypoallergén (tejmentes) krémlikdéralapként felhasznalhato,
O/V tipusit emulzi6. Membran emulzifikalassal mogyoroolaj cseppeket diszpergaltam
alkohol-desztillalt viz elegybe, majd a készitett emulziobol korabban kikisérletezett recept
alapjan emulzios likort készitettem. A termék ismételt érzékszervi tesztelésen esett at, mieldtt
elnyerte végleges formajat. Az elkésziilt likér alacsony energia tartalmu, mérsékelt
alkoholtartalommal rendelkezik és akar laktozérzékenyek is fogyaszthatjak, mivel nem
hasznaltam tejszint a gyartas soran. A masik termék egy V/O tipusu salatadntet, napraforgo-
olivaolaj keverékbe torténd fehérborecet diszpergalassal késziilt. Erzékszervi biralatra ennél a

terméknél is sor kertilt, ahol egy kézi habverdvel és egy membran emulzifikalassal készitett
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terméket hasonlitottak Ossze a birdlok. A vizsgélat eredményeként a birdlok nem talaltak
szignifikans kiilonbséget a két termék kozott, de a membrantechnikaval késziilt termék

magasabb pontszamot kapott tobb tulajdonsag esetén is.

Mikrokapszulazéasi vizsgalataim a membrantechnikaval torténd mikrokapszula eldéallitasra
iranyultak. A miivelet soran, a mikrokapszulazas kezdeti 1épése, az emulzi6 készités membran
alkalmazaséval tortént. Munkam laboratoriumi koriilmények kozotti eldallitasahoz sziikséges
alapkutatasra fokuszalt, a mikrokapszula lehetséges falanyagainak elemzésétdl kezdve a
mikrokapszula eléallitdsan keresztiill a Iétrejové mikrokapszuldk tanulmanyozasaval
bezardlag. Kisérletekkel igazoltam, hogy a membran emulzifikdlds mivelete
vakumbeparlassal kombindlva, alkalmasnak bizonyult szilard fazisu mikrokapszula prekurzor

eloallitasahoz.
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7. SUMMARY

The objective of my work was the application of membrane emulsification process in the food
industry, mainly the implementation methods. During my research | worked with this
technique, especially food emulsion production with this method. To accomplish this aim, the

investigation emphasizes on three following routes:

In order to increase productivity and to improve the process, experiments were performed on
the application of a helical-shaped reducer. In many membrane operations, the application of
different reducers, proved effective in more cases. This method allows changing the flow with
installation of a reducer within the lumen side of the tube membrane. Set of experiments were
carried using the reducer and results were compared with the conventional cross-flow
membrane emulsification method. It was concluded that there was no significant difference in
the required shear stress applied for the process of emulsion production. The flux was almost
the same for conventional mode and for membrane installed with reducer. Furthermore,
according to the studies, it is concluded that in case of low driving force, less energy is
required for recirculation of the continuous phase and the emulsion. However, at high driving
force, in case of membrane equipped with reducer more energy is required. In addition, it has
been established that the presence of reducer did not significantly affects the resulting droplet

size.

Since, there was limited information available in the context of application of membrane
emulsification in typically food emulsion production. For this reason, in the framework of
product development experiments were carried out. An attempt was made to develop the
manufacturing process of two different types (O/W and W/O) of food emulsions produced by
membrane technology. Apart from the traditional mixing liqueur manufacturing technology,
emulsive liqueur was prepared by membrane technology. Commercial grade peanut oil was
dispersed in alcohol-water solution by membrane emulsification, after it was emulsified the
emulsion was completed according to previous experiments and the recipe of the final product
was determined. The product went through repeated sensory analysis before it reached the
final stage of the product. The prepared product was a diabetic and hypoallergenic - liqueur,
with low energy density, moderate alcohol content, which is also dairy-free, because no milk
product was used, especially cream during the production. The other product was a W/O type

salad dressing, prepared with dispersion of white wine vinegar into sunflower-olive oil
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mixture. The preparation of this product was also followed by basic sensory analysis test
carried out by trained panelist in order to know the quality and customer preference compared
to product produced by traditional method. Result of sensory analyses of handmade and
membrane produced products was obtained with no significant difference between the two
products, however panelists gave little bit higher points to product prepared by membrane

technology.

Microencapsulation investigations were done on purpose of microcapsule production based
on membrane technology. In the first step of encapsulation process, it was emulsified using
membrane. The work focused on basic research of microcapsule production under laboratory
conditions from the analysis of the possible wall materials of the capsules. Through
investigation of the microcapsule production by membrane emulsification, experiments
proved that the membrane emulsification operation in combination with vacuum evaporation

is suitable for production of solid-phase microcapsules precursors.
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MELLEKLETEK

M2. Hatasok és koefficiensek a diszperz fazis fluxusara (Jy), az atlagos cseppatmérore
(dg) és a PDI értékére statikus keveré alkalmazasaval vagy alkalmazasa nélkiil

Effect Estimates; Var.fluxus Lm?s™; R-sqr=,9824; Adj: 96481 (3**(2-0) full factorial design, 1 block . 9 runs (Spreadsheet1) in &(

2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=,0000001

DV: fluxus Lm™s™

Effect Std.Err. ‘ 1(5) p ‘ -95,% ‘ +95,% Coeff. ‘ Std.Err. ‘ -95,% ‘ +95,%

Factor CnfLimt Cnf Limt Coeff. Cnf Limt CnfLimt
Mean/Interc. [ 0.0085351 0.000106) 8024513 0,000000 0.008262 0,008809| 0.008535 0.000106 0.008262 0,008809
(Thajtderd(L) 0,004123] 0,000275 14,97002| 0.000024 0.003415 0,004531) 0.002062| 0.000138 0.001708, 0,002416
hajtéerd(Q) 0,000221  0,000212 104172 0,345266  -0.000324  0,000766) 0,000110 0,000106  -0.000162 0.000383
(2)nyirdfesziltség Pa(L) 0,000280  0,000275 1,01656  0,356003  -0,000428 0,000988) 0,000140 0,000138  -0.000214 0.,000494
nyiréfesziltség Pa(Q) 0,001296, 0,000212 6,11377| 0.001697 0.000751 0.001841) 0.000648 0.000106 0.000375 0,000920
1L by 2L 0.001010| 0,000337 299398, 0.030308 0.,000143) 0,001877| 0.000505 0,000169 0.000071) 0,000939

Effect Estimates; Var fluxus Lm™s™"; R-sqr=,96971; Adj-,93943 (3**(2-0) full factorial design, 1 block , 9 runs ([No active dataset])in ¢

2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=,0000002

DV: fluxus Lm™s™

Effect Std Err. 1(5) ‘ P ‘ 95 % ‘ +95 % Coeff. Std Err. ‘ -95.% ‘ +95 %

Factor Cnf.Limt Cnf.Limt Coeff. Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. [ 00088351 0,000134] 6589773 0,000000 0,008490 0,009179 0,008835 0,000134 0,008490 0,009179
(1}hajtderd(L) 0,003170] 0,000347 9.13087| 0.000264 0,002278 0.004062 0,001585  0,000174 0,001139 0,002031
hajtderd(Q) 0.000149  0,000267 0.55657 0,601809  -0,000538 0.000835 0,000074 0,000134  -0,000269 0.000418
(2)nyiréfesziltség Pa(L) 0,001870, 0,000347 5,38641 0002975 0,000978 0.,002762 0,000935 0,000174 0,000489 0,001381
nyiréfesziltség Pa(Q) 0.001269, 0,000267 4,74910) 0,005109 0.000582 0.001955 0,000634 0,000134 0,000291 0.000978
L by 2L -0.001975| 0.,000425 -4.64493) 0005608 -0,003068  -0.000882| -0.000987| 0.000213 -0.001534) -0.000441

2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=129428 8
DV: cseppatmérd nm

Effect Estimates; Var..cseppatmérd nm; R-sqr=,74357; Adj:.48714 (3*(2-0) full factorial

design, 1 block . 9 runs (Spreadsheet

Effect Std Err. t(5) ‘ P ‘ -95.% | +95 % Coeff. ‘ Std Ermr. ‘ -95.% +95.%
Factor Cnf Limt Cnf.Limt Coeff. CnfLimt Cnf.Limt
MeaniInterc. [ 40451931 113.4336] 35.66131] 0,000000) 3753,60] 4336,783| 4045193] 113.4336] 3753603 4336,783
(1)hajtders(L) 351667 2937446 119719 0284893 40343 1106761) 175833 1468723 -201,714 553381
hajtders(Q) 242079 226.0317  1.07100 0333123 -338.95 823.112| 121.039] 113.0158 -169.477 411,556
(2)nyiréfeszaltség Pa(L) 571,667 2937446  -1,94614 0109209 132676 183428 -285.833| 146,8723) 663,381 91,714
nyiréfesziltség Pa(Q) 450,079 226.0317  1,99122) 0103089  -130,95| 1031.112] 225,039 113,0158 65477 515,556
AL by 2L £74500 3597622 159683 0171180  -350,30) 1499298 2872500 1798811 175149 749,649

Effect Estimates; Var.:cseppatmérd nm; R-sqr=,70021; Adj:.
2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=591863.7
DV: cseppatmérd nm

40043 (3*(2-0

) full factorial design, 1 block , 9 runs ([Mo active dz

Effect Std.Err. 1(5) ‘ p -95 % ‘ +95 % Coeff. Std.Err. ‘ -95 % +95 %
Factor Cnf Limt CnfLimt Coeff. Cnf Limt Cnf Limt
Mean/Interc. [ 3433231 2425701 1415355 0.000032] 280968 4056774 3433228 2425701 280968 4056774
(1)hajtéerd(L) 60533 6281527  0,96367 0379463 -100938 2220051| 302667 3140764  -50469 1110,026
hajtoerd(Q) 88568 4833533 183237 0126381  -35682 2128.183] 442842 2416767  -178.41 1064092
(2)nyirdfeszltség Pa(L) 460,33 6281527  073284| 0496554 -1154.38 2075.051| 230167 314.0764  -577.19 1037.526
nyirdfesziltség Pa(Q) 73018 4833533 151066 0191266  -51232 1972.683] 365092 2416767  -256.16 986,342
1L by 2L 1229.00) 7693268 -159750 0171045 -3206,62 748617 -614.500/ 3846634 -1603.31  374.309

Effect Estimates; Var.:PDI; R-sqr=,84611; Adj:,69221 (3**(2-0) full factorial design, 1 block , 9 runs (Spreadsheet1) in 500NR)

2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=,0257012

DV: PDI

Effect Std.Err. t(5) ‘ P ‘ -95,% ‘ +95,% Coeff. ‘ Std Err. ‘ -95,% ‘ +95%

Factor Cnf.Limt Cnf.Limt Coeff. Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. [ 03736491 0.050548 7.39199| 0,000713 0.243712| 0,503587 0,373649) 0.050548 0.243712| 0,503587
(1)hajtderd(L) -0.2910007 0130897  -222312  0.076827  -0,627482 0,045482| -0.145500 0,065443  -0.313741  0.,022741
hajtderd(Q) -0,009553  0,100723  -0,09484 0928125  -0,268470 0,249365| -0.004776 0050362  -0,134235 0,124683
(2)nyirdfesziiltség Pa(l) 0487667 0.130897 3.72557| 0,013633 0151184 0.824149 0.243833 0.065449 0.,075592) 0412075
nyiréfesziltség Pa(Q) -0,209553  0,100723  -2,08048 0,092006  -0.468470 0,049365| -0,104776 0,050362  -0,234235 0,024683
1L by 2L -0,316000/ 0,160316/ -1.97111 0105774 -0,728105 0,096105] -0.,158000 0,080158  -0.364053 0,048053

Effect Estimates; Var.:PDI; R-sqr=,75595; Adj:,5119 (3*%(2-0) full factorial design, 1 block , 9 runs ([No active dataset]) in 500R)
2 3-level factors, 1 Blocks, 11 Runs; MS Residual=,0024693

DV: PDI

Effect Std Err. 1(5) P ‘ -95.% ‘ +95 % Coeff. Std Err. ‘ -95.% ‘ +95 %
Factor Cnf Limt Cnf Limt Coeff. Cnf Limt Cnf Limt
Mean/Interc. [ 02307721 0,015668] 1472876 0,000026) 0,190496  0,271048] 0230772 0,015668 0.190496  0.271048
(1)hajtoerd(L) 0,083000] 0,040574 204566 0096173 -0021298  0,187298| 0,041500 0,020287 -0,010649  0,093649
hajtéera(Q) 0020816 0,031221 066673 0534473  -0,059440  0,101071| 0,010408) 0,015610 -0,029720  0,050536
(2)nyiréfesziiltség Pa(L) -0,112000| 0,040574| -2.76041] 0039815 -0,216298) -0,007702] -0,056000 0,020287 -0,108149| -0,003851
nyiréfesziiltség Pa(Q) 0010316 0,031221 033041 0754483  -0,069940  0,090571| 0,005158) 0,015610 -0,034970  0,045286
1L by 2L -0,085500) 0,049692) -1,72058 0145952  -0,213239)  0,042239] -0,042750 0,024846 -0,106619  0,021119
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M3. Krémlikor érzékszervi teszt biralati lapja

BCE
Erzékszervi Labor
Krémlikorok érzékszervi vizsgalata
Birald kodja
Mintak kodja
Tulajdonsagok _
42 50| heterogé 4 la 3 .
1. Homogenitas =0 =G ks S homogén
— ] ] P R
2. Szinarnyalat = vilagos - : R sitet
. &) . ] la r
3. 5zin =0 sdrga | : v barna
] 50 . [a ¥ s
4. Testeszeg =0 hig - : S sird
. — 50 14 la b -
5. Osszz illat intenzitas =p gyenge : v intenziw
o S 4 [a (3 .
6. Mogyoro illat =0 gyenge : v intenzi
7. Egyéb ilat
S - 50 1 Iz b -
8. Osszz iz intenzitas =0 gyenge : v intenziw
9. Edes iz intenzitisa 2 gyenge 1 = ; intenziv
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M4, Salataontet érzékszervi teszt biralati lapja

Preferencia teszt vinaigrette-re B és A

Kiils6 tulajdonsagok #1

1. Homogénebb kevésbé homogén
teljesen | jelentésen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | kicsit | nyilvanvaléan | jelent6sen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
2. Jobban néz ki rosszabbul néz ki
teljesen | jelent6sen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | Kicsit | nyilvanvaldéan | jelentésen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
Illat
3. Intenzivebb kevésbé intenziv
teljesen | jelent6sen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | Kicsit | nyilvanvaldéan | jelentésen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
4. Kellemesebb kevésbé kellemes
teljesen | jelentésen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | kicsit | nyilvanvaléan | jelent6sen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
1z
5. Intenzivebb kevésbé intenziv
teljesen | jelent6sen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | Kicsit | nyilvanvaldéan | jelentésen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
6. Kellemesebb kevésbé kellemes
teljesen | jelent6sen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | Kkicsit | nyilvanvaléan | jelent6sen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
Altalanos benyomas
7. Jobban kedvelt kevésbé kedvelt
teljesen | jelentésen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | Kicsit | nyilvanvaldéan | jelentésen | teljesen
(a B minta az A mintahoz képest)
Kiils6 tulajdonsagok #2
1. Homogénebb kevésbé homogén
teljesen | jelentésen | nyilvanvaléan | Kicsit | ugyanolyan | Kkicsit | nyilvanvaldéan | jelentésen | teljesen

(a B minta az A mintahoz képest)
Megjegyzések:
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M5. A maltodextrin, HPC, burgonya és kukoricakeményité Debye grafikonja

Molecular Weight (kDa): 591+ 6.85 Correlation Coefficient (R¥): 1.000 Molecular Weight (kDa): 1020= 443 Correlation Coefficient (R°): 0.957
A2 (mL molig®): 8.87e4=x 5516 Shape Correction: 0.00 A2 (mL molig?): 5.80e-4+ 7.54e-5 Shape Correction: 000
Conc. [Intensity] KC/RoP| Debye Pt Conc. [Intensity|KC/RoP.
Debiye Plot o/mL | keps | 1/kDa ebye Plo o/mL | keps | 1kDa
40004 | 767| 00134 100e5 | 2644[4.48e5
8 1000 0.00400| 2814 0.0263 0.014 Tmnn 100e-4 | 169.2(7.30e-4
0.0400 | 771.4| 0.0900 | 0.00100| 324.7|0.00360
G 0400 | 949.1) 0726 012 0.0100 | 9050]0.0124
800 800
06
= e 0.010
7 =
a ps El T z
= 05 &0 & 2 g
= Z Z o008 s 3
E o4 = % 2
400 2 C 0006 g
S 03 3 1
2k B 3 w g
0.2 0.004
200 * 200
o 0.002
0 [+
0.0 01 02 03 04 0s 0. N *
N 0000 0001 0002 0003 0004 0005 0006 0007 0008 0009 0010
Concentration (g#mL)
Concentration (g/mL)
+ KC/RoP (Record 1arw-makodextrin-0224
KC/RoP Fit (Record 1:MW-maltodextrin-022:
Intenssity (Record 1:MW-maktodextrin-022: A4 KC/RoP (Record 2: 0425 hpe MW) ——— KC/RoP Fit (Record 2: 0425 hpe MW)
Intensity (Record 2: 0425 hpe MW)
Malecular Weight (kDa): 1020+ 120 Correlation Coefficient (R*): 0.999 Molecular Weight (kDa): 496% 97.4 Correlation Coefficient (R): 0.871
A2 (mL molig): 000340+ 1.14e-4 Shape Correction: 0.00 A2 {mL molig3): 276e-4+ 1.06e-4 Shape Correction: 0.00
Conc.|Intensity KC/RoP Conc. |Intensity| KC/RoP
Debye Pt gmL | keps | 1kDa Debye Flot gmL_| keps | 1kDa
1.00e-5 33.7|9.35e-4 400e5 50.8(0.00160
200 100e-4 | 90.3{0.00179 0.000: 1400 40064 | 2017|0.00272
0.00400| 1204.0/0.00418

0.008
0.00100| 182.2|0.00777
0007 1200
150
0.0040 / 1000

0.006
8 oo H g S
E : E a0 3
a 0.004 100 £ @ 0.0030 =
4 5 . 600 =
S o003 4 § 2
0.002 50 0.0020 <00
0001 200
00 !
0.000 0.001 0.002 0.003 0.004 0.005

0.0000 0.0001 0.0002 0.0003 0.0004 0.0005 0.0006 0.0007 0.0008 0.0008 0.0010 0.0011
Concentration (g/mL)

Concentration (g/mL)

. KC/ROP (Record 5: 0424 kukoricahIW
KC/RoP Fit (Record 5: 0424 kukorica M¥
Intensity (Record 5: 0424 kukorica MY

@ KCIROP (Record & 0424 burgonya MW)
KC/RoP Fit (Record 9: 0424 burgonya MW)
Intensity (Record 9: 0424 burgonya MW)
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