SK 897-2001 A3

SLOVENSKA REPUBLIKA (11), 21y Cislo dokumentu:
ZVEREJNENA 897_2001
r r v
(19) SK PATENTOVA PRIHLASKA
(22) Déatum podania prihlasky: 7. 12. 1999 (13)  Druh dokumentu: A3
(31)  Cislo prioritnej prihlasky: 98204442.2
(32)  Détum podania prioritnej prihladky: 23. 12.1998 | (51) Int.CL7:
(33) Krajina alebo regionélna
organizicia priority: EP A23P 1/16,
(40)  Ditum zverejnenia prihlsky: 3. 12. 2001 A23D 7/00
Vestnik UPV SR &.: 12/2001
(62) Cislo povodnej prihlasky
v pripade vyli¢enej prihlésky:
(86)  Cfslo podania medzindrodnej prihlasky
podra PCT: PCT/EP99/09573
URAD (87)  Cislo zverejnenia medzindrodnej prihlasky
PRIEMYSELNEHO podl'a PCT: WO00/38546
VLASTNICTVA
SLOVENSKEJ REPUBLIKY
(71)  Prihlasovatel: UNILEVER NV, AL Rotterdam, NL;
(72) Pbdvodca: Benjamins Jan, Vlaardingen, NL;
Effey Jochen, Vlaardingen, NL;
Floeter Eckhard, Vlaardingen, NL;
Van Gelder Rowdy, Vlaardingen, NL;
(74)  Zastupca: Majlingova Marta, Ing., Bratislava, Sk;
(54) Nézov: Tekutd emulzia vody a oleja, spdsob jej pripravy a spésob zvy$enia jej stalosti
(57) Anoticia:

Tekut4 emulzia vody a oleja so zvySenou stalost'ou, ktord
pozostava zo spojitej olejovej fazy, vodnej fazy a bubliniek
plynu, pritom uvedené plynové bublinky si dispergované

najmé vo vodnej féze.



-1-

Tekuta emulzia vody a oleja, spdsob jej pripravy a spdsob zvySenia jej stalosti

Oblast techniky

Vynalez sa tyka tekutych emulzii vody a oleja, ktoré pozostavaju zo suvislej
olejovej fazy, dispergovanej vodnej fazy a bubliniek plynu. Vyndlez sa dalej tyka
spdsobu ich pripravy.

Doteraj$i stav techniky

Tekuté emulzie oleja (tuku) a vody s zname. Prikladom st emulzie vody v
oleji, napriklad tekuté margariny. DalSie priklady su emulzie oleja vo vode, napriklad
studené (dressing) alebo teplé omacky.

Rozptylena (dispergovana) vodna faza v emulziach typu vody v oleji je
pritomna vo forme drobnych kvap6&ok vody.

Tekuté vyrobky sa povaZuju za lahko davkovatelné a preto st na trhu
vyZzadované.

Pri skladovani tekutych vyrobkov typu emulzie vody a oleja je velmi dblezitou
vlastnostou ich fyzikalna stalost.

Tekuté alebo lahko teuce emulzie mézu byt pomerne nestale v tom, Ze
vodné kvapdEky, ktoré tvoria East dispergovanej vodnej fazy sa mézu usadzovat v
spodnej Casti emulzie (sedimentovat). V tejto prihlaSke sa pouzZiva vyraz "staly"
("stabilny") systém, &o je systém bez prejavov sedimentacie niektorej z faz.
Sedimentacia sa pozoruje u vyrobkov, ktoré obsahuju spojitd tukovi fazu a
rozptyleni vodnu fazu, priCom vodné kvap6Eky sa zhromazduji v spodnej Casti
systéemu, kde sa vytvara vrstva vodnych kvapdEok. V hornej Casti vyrobku sa
suCasne mdze vytvarat olejova vrstva, hoci prevazna Cast oleja Casto ostava
pritomna vo vrstve emulzie. V krajnych podmienkach méze sedimentacia viest k
vzniku oddelenej vodnej fazy a oddelenej olejovej fazy (k separacii faz). Vytvorenie
takej olejovej vrstvy sa oznaduje ako "vypotenie" oleja (exsudacia vyrobku).
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Sedimentacia vodnej fazy mbéze mat aj nepriaznivé GCinky na vlastnosti
vyrobku pri jeho pouZiti, pretoZze funk&né prisady mézu tvorit' siCast sedimentujticej
vodnej fazy a tak sa ich obsah v olejovej faze znizuje.

Fazova separacia vody v emulzii typu voda v oleji je pre zakaznika neziaduca
a zakaznik pri nakupe vyZaduje vyrobok, ktory je aj po skladovani intaktny a
nezmeneny.

Je zname, Ze separaciu tekutého margarinu za vzniku dvoch vrstiev mozno
prekonat, prinajmenSom s&asti, vyberom 3pecifickej zmesi tuhych tukov. Pouzitie
stuzenych tukov, zlepSujucich stalost tekutych margarinov ale Casto vedie k
vyrobkom, ktoré maju zvySenu viskozitu a znizena tekutost. U tekutych vyrobkov
moze byt vysSia viskozita nevyhodna. Naviac, ¢asto sa uprednostiiuje pouzitie
tukov, obsahujucich (poly)nenasytené triglyceridy pred pouzitim tukov stuZenych, s
nasytenymi vazbami uhlik-uhlik.

Preto jestvuje poziadavka na vyrobky, ktoré su stale pri skladovani,
neobsahujuce Ziadne alebo iba znizené podiely stuzenych tukov v porovnani s
vyrobkami, ktoré st v sti¢asnosti na trhu a ktoré obsahuju vo v§eobecnosti 3 az 5 %
stuzenych tukov.

V danom odbore st navrhované aj dalSie spdsoby zvySenia fyzikalnej stalosti
tekutych emulzii typu voda v oleji.

V patentovom spise GB-A-1333 938 sa uvadza, Zze separaciu tekutého
margarinu na dve fazy mozno, prinajmenSom sgasti, prekonat zabudovanim
emulziu stabilizujiceho mnozstva bubliniek plynu do emulzie. Obsah plynu v
tekutom margarine podfa uvedeného vynalezu je od 0,5 do 20 % objemovych.
Stabilizaény plyn mozno zabudovat do emulzii typu voda v oleji, ktoré obsahuiju
vietky prisady alebo pred, alebo po stupni chladenia. Usudzuje sa, ze v tomto
sposobe vyrobe je vacsSina bubliniek plynu rozptylena v tukovej faze.

Dalej, WO-A-94/12 063 opisuje pouzitie plynovych bubliniek v potravi-
narskych vyrobkoch. Opisuji sa potravinarske vyrobky so spojitou vodnou fazou,
naprikiad nizkotuéné natierky a studené omacky s plynovymi bublinkami, ktoré maja
termodynamicku stalost dlhsiu ako 2 tyZzdne. Viac ako 90 % (podfa poétu) plynovych
bubliniek v uvedenych vyrobkoch ma priemernu vefkosti astic (D3,2) menej ako 20
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pm. Plynové bublinky sa vytvoria pouZzitim vysokého Smykového namahania
vyrobku pri priprave alebo pri priprave pred zmieSanim faz.

Hoci niektoré z hore uvedenych vyrobkov vykazuju uréité zlepSenie stalosti
vodi oddefovaniu faz, uvedené spésoby a vyrobky &asto neposkytuji uspokojivé
vysledky z hladiska stalosti pri skladovani. DoterajSie vyrobky tejto skupiny
vyrobkov vyvolavaju aj niektoré problémy. Pritomnost plynnych bubliniek v
podstate v spojitej tukovej faze vedie k vyrobkom, ktoré maji nevyhodné vyssie
viskozity v porovnani s vyrobkami, ktoré su bez vzduchu, alebo maja nizke
zastipenie vzduchu v tukovej faze.

Z hiadiska prospeSnosti pre zdravie je pouZitie stuzenych tukov, ktoré su
bohaté na nasytené ftriglyceridové tuky menej Ziadané, ako pouzitie (poly)-
nenasytenych tukov a olejov.

Podstata vynalezu

V sucasnosti sa neoCakavane zistilo, Ze hore uvedené problémy mozno
prekonat emulziou so spojitou tukovou fazou a rozptylenou vodnou fazou, ktora
obsahuje plynové bublinky, v podstate rozptylené vo vodnej faze.

Podstatou vynalezu je tekuta emulzia vody a oleja, pozostavajica zo spojitej
tukovej fazy, rozptylenej vodnej fazy a z plynovych bubliniek, pricom plynové
bublinky st rozptylené v podstate vo vodnej faze.

Z iného hladiska sa vynalez tyka spdsobu pripravy emulzie podfa tohto
vynalezu.

Tekuté emulzie podfa tohto vynalezu si emulzie, ktoré maju Bostwickovo
¢islo (pri 15 °C) viac ako 12, vyhodne viac ako 15. Spdsob stanovenia Bostwickov-
ho Cisla sa uvadza v &asti Priklady.

V opise a v narokoch uvadzané rozmedzia alebo rozsahy hodnét formou
medzi a a b, alebo od a do b znamenaiju, Ze zahffiaja aj hodnoty a a b, pokial sa
neuvadza inak.

Vyraz plynové bublinky, alebo bublinky plynu sa tyka jednotlivych Gtvarov
plynu, ktoré vSetky spolu tvoria dispergovant plynnu fazu.
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V tejto prihladke sa vyrazy "utvary plynu” a "bublinky plynu" pouZivaja
zamenitelne.

V tejto prihlaske sa vyrazy "olej" a "tuk" pouzivaju zamenitefne.

Emulzie podla tohto vynalezu pozostavaju z rozptylenej vodnej fazy a spojitej
olejovej fazy. Tekuté vyrobky podfa tohto vynalezu sG napriklad studené omacky
(dressingy), omacky, tekuté margariny. Tekuty margarin je emulzia vody v oleji,
pozostavajuca vSeobecne z 1 az 40, vyhodne 5 az 30 % hmotnostnych vody,
vztahované na celkovi hmotnost vyrobku.

Tento vynalez je vhodny najmé na tekuté emulzie vody v oleji, obsahujtce 1
az 40 % vodnej fazy, vztahované na celkovi hmotnost' vyrobku.

Vo vyhodnom uskutoéneni tohto vynalezu nie su vo vyraze "emulzia"
zahrnuté napoje.

Zistilo sa, Ze zabudovanie plynovych bubliniek, v podstate do vodnej fazy
emulzii typu voda v oleji vedie k vyrobkom, ktoré su pri skladovani pri teplotach od 4
°C po teplotu okolia stale voci sedimentacii najmenej 4 tyzdne a &asto najmenej 2
mesiace.

Emulzie podla tohto vynalezu su stale pri skladovani. Uvedena stalost pri
skladovani znamena, Ze nejavia exsudaciu olejovej fazy alebo vodnej fazy po
skladovani pri teplotach 4 °C az po teplotu okolia po dobu 4 tyzdiiov, vyhodne 2
mesiacov, najvyhodnejSie 3 mesiacov. Stalost tychto emulzii vody v oleji mozno
urCovat skaskou, pri ktorej sa hodnotena emulzia uchovava 6 tyzdiiov pri priblizne 5
°C. Po uplynuti uréeného €asu skladovania sa emulzia hodnoti z hladiska vzniku
olejovej vrstvy na jej hladine. Vyhodné vyrobky vykazuju po 1 mesiaci skladovania
olejovi vrstvu menej ako 20 % objemovych, vyhodnejSie menej ako 10 %
objemovych, este vyhodnejSie menej ako 3 % objemové a najvyhodnejSie menej
ako 1 % objemové, vztahované vZdy na celkovy objem emulzie. Spsob stanovenia
podielu olejovej vrstvy sa opisuje v Easti Priklady.

Uvedena zlepSena stalost je neoakavana; na zaklade doterajsich poznatkov
skuseny odbornik v tejto oblasti nepredpoklada, Zze by sa pridanim plynu do vodnej
fazy emulzie voda v oleji mohlo dosiahnut zlep$enie stalosti.

Dalej sa zistilo, Ze emulzie podla vynalezu, obsahujiice bublinky plynu v
podstate vo vodnej faze maju lepSie vilastnosti z hfadiska rozstrekovania.
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Aby sa dosiahol vyzadovany vysledok pri nastavovani hustoty vodnej fazy na
hodnotu blizku hustote olejovej fazy, bublinky plynu musia byt vo vyrobku podfa
tohto vyndlezu rozptylené v podstate vo vodnej faze uvedenych emulzii. To
znamena, Zze najmenej 50 % objemovych, vyhodnejSie najmenej 70 % objemovych
a es$te vyhodnejSie najmenej 80 % objemovych a najvyhodnejSie 90 az 100 %
objemovych vSetkych bubliniek plynu je rozptylenych vo vodnej faze, pricom
ostavajlica ¢ast bubliniek plynu méze byt v olejovej faze.

Nahodné rozdelenie bubliniek plynu na napriklad v margarine je zname z
GB-A-1 333 938. Zistilo sa, ze vyrobky s tymto rozdelenim bubliniek plynu st pri
skladovani ¢asto nestale.

Zistilo sa, Ze pritomnost bubliniek plynu v podstate iba vo vodnej faze
ovplyviiuje priemern hustotu vodnych kvapd¢ok. Zabudovanie bubliniek plynu do
vodnej fazy umoziiuje nastavenie hustoty kvap6&ok rozptylenej vodnej fazy. Toto
nastavenie uréuje fyzikalne vlastnosti tekutej emulzie typu voda v oleji. Ked su
bublinky plynu pritomné v rozptylenych kvapd&kach emulzie typu voda v oleji, mézu
znizovat ich hustotu.

Usudzuje sa, Ze objem plynu vo vodnych kvapd&kach urduje ich hustotu. Ak
je objem plynu vo vodnej kvapGcke taky, Ze hustota vodnej kvapdEky je nizSia ako
hustota oleja, vodné kvapO&ky buda skér stupat k hladine systému. Tento jav sa
oznacuje ako "smotanovatenie" (creaming) rozptylenej vodnej fazy. Usudzuje sa, Ze
podfa uvedeného navodu je v schopnostiach skiseného pracovnika vybrat vhodny
vyzadovany objem plynu na jednu vodna kvap6¢ku.

Bublinky plynu mézu mat' fubovolni velkost. V emulziach typu voda v oleji
bude vyhodné, ked velkost bubliniek plynu bude obmedzena velkostou vodnych
kvapdgok, ktoré tvoria rozptyleni vodni fazu. Vo vyhodnom uskutoéneni tohto
vynalezu najmenej 80 % objemovych celkového objemu plynu v emulziach podfa
tohto vynalezu je pritomnych ako bublinky plynu so strednym priemerom medzi 0,5
a 25 um. Vyhodny stredny priemer bubliniek plynu je nize 10 um, vyhodnejsie od 1
do 5 pm.

Vodné kvapdéky v emulziach typu voda v oleji podfa vyhodného uskutocne-
nia tohto vynalezu mdézu obsahovat jednu alebo viac bubliniek na jednu kvap6cku, v
zavislosti od pomernej velkosti vodnej kvapd&ky k velkosti bublinky plynu. Ked st
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pritomné malé bublinky plynu, napriklad s priemerom od 0,1 do 0,4 um, mfze
vodna kvapdcka obsahovat viac ako 1 bublinku plynu.

Zistilo sa, Zze celkovy podiel plynu, pritomného v emulzii podfa tohto vynalezu
zavisi od vysledku, ktory sa zabudovanim plynu oakava. Podiel plynu je vyhodne
taky, aky treba, aby sa hustota vodnej fazy priblizne rovnala hustote olejovej fazy.
Zistilo sa, Ze k dobrym vysledkom vedie od 1 do 20 % objemovych plynu. Usudzuje
sa, ze skuseny pracovnik je schopny zvolit vhodné mnoZstvo plynu. Objemové
percento plynu vo vodnej faze mozno stanovovat pomocou CSLM alebo meranim
hustoty izolovanej vodnej fazy a porovnavanim stanovenej hustoty s hustotou vody
bez pritomnosti bubliniek plynu.

Vyhodny podiel plynu vo vodnej faze je od 5 do 20 % objemovych.

Velmi vyhodné uskuto€nenie tohto vynalezu sa tyka tekutej emulzie, obsahu-
jucej 20 az 98 % hmotnostnych tukovej fazy a 80 az 2 % vodnej fazy; vodna faza
obsahuje 5 az 20 % objemovych plynu tak, aby sa priemerna hustota vodnej fazy
neliSila od hustoty olejovej fazy o viac ako 5 %.

Uvedené bublinky plynu v narokovanych vyrobkoch sa moézu vytvorit z
akéhokolvek plynu, napriklad plynu vybraného zo skupiny, ktora zahfiia inertny plyn
ako je dusik, hélium, argén a podobné, kyslik a vzduch. Velmi vyhodné plyny st
dusik, argén, kyslik, vzduch a/alebo ich kombinacia.

Tukova faza moze obsahovat ktorykofvek tuk, ale vefmi vyhodné je, ak je
tukova faza bohata na triglyceridy, pozostavajuce zo zvySkov (poly)nenasytenych
mastnych Kkyselin. Preto sa tuk vyhodne vyberie zo skupiny, ktora zahfiia
sinecnicovy olej, s6jovy olej, repkovy olej, bavinikovy olej, olivovy olej, kukuriény
olej, podzemnicovy olej, alebo frakcie maslového tuku s nizkymi teplotami topenia
a/alebo ich kombinacie. Uvedené tuky moZu byt ¢iastoéne hydrogenované.

Tukova faza moze obsahovat tiez polyestery sacharézy (SPE).

Vyrobok méze popri uvedenych tukoch dalej volitefne obsahovat ako zloZku
tuhy tuk, vybrany zo skupiny, ktord zahffia: stuZzeny repkovy olej, stuZzeny soéjovy
olej, stuzeny bavinikovy olej, stuzeny kukuriény olej, stuzeny podzemnicovy olej,
palmovy olej, stuZzeny palmovy olej, frakcionovany palmovy olej, stuZeny
frakcionovany palmovy olej, maslovy tuk alebo frakcie maslového tuku. Tieto tuky
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su volitefne Ciasto€ne alebo celkom hydrogenované tak, aby sa u nich dosiahli
vyzadované Struktirne viastnosti.

Popri zvySenej stalosti, dosahovanej podfa tohto vynalezu vodnou fazou s
obsahom bubliniek plynu, uvedené tuhé tuky mdzu tiez Giastoéne prispiet k stalosti
vyrobkov. Z hladiska potencialnych nevyhod ako je zvySena viskozita a zhorSena
schopnost tiect, vyplyvajacich z pritomnosti stuzenych tukov je vyhodné, ak podiel
tuhych tukov je mensi ako 2 % hmotnostné, vyhodnejSie menej ako 1 % hmot-
nostné. NajvyhodnejSie je, ak tuhy tuk vo vyrobkoch podfa tohto vynalezu v
podstate nie je pritomny.

Na dalSie zvySenie stalosti vyrobku a na znizenie koalescencie vodnych
kvapdciek je vyhodné, aby vyrobky podfa tohto vynalezu obsahovali emulgator.
Vhodné emuulgatory su napriklad Admul Wol, polyglycerolové estery, estery
sacharoézy, parcialne glyceridy, lecitiny, daiSie latky a ich zmesi.

Vyhodné mnozZstva emulgatora su od 0,1 do 3 % hmotnostnych, vyhodnejSie
od 0,5 do 1,2 % hmotnostnych, vztahované na celkovi hmotnost' vyrobku.

Popri hore uvedenych prisadach méZzu emulzie podfa tohto vynalezu
volitefne dalej obsahovat dalSie prisady, ktoré je vhodné pouZit do tychto
vyrobkov. Priklady tychto prisad zahfhaju cukor a dalSie sladidla, EDTA, korenia,
napuciavadla, vajeény Zltok, stabilizatory, prichute a vonné latky, farbiva, kyseliny,
konzervacné latky, Casti zeleniny a dalSie.

Medzi uvedené dalSie vhodné prisady, ktoré mozno zahrnit do emulzii podfa
tohto vynalezu patria prisady na zniZzeni rozstrekovania ako su lecitin a sof, alebo
ich kombinacia.

Zvy3ok vo vyrobku podla tohto vynalezu vSeobecne tvori voda.

Vyrobky podfa vynalezu mozZno pripravit vSeobecne znamymi spdsobmi.
Napriklad sa vopred pripravi predzmes, obsahujuca vSetky prisady a nasleduje
zmieSanie a dokladné mieSanie s ciefom dosiahnut vhodni emulziu. Ak sa
vyZaduje, aby pripadne pritomny tuhy tuk krystalizoval, m6ze sa to vykonat vopred
alebo ako krok pocas pripravy, kedy sa predzmes chladi na jednom alebo viacerych
stieranych povrchoch vymennikov tepla. V takom kroku méze tiez nastavat
emulgacia vody s tukom. Emulgaciu mozno tiez uskutognit inymi sposobmi ako je
napriklad membranova emulgacia a podobné.
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Vo vyhodnom uskutoéneni tohto vynalezu sa vodna faza s obsahom
bubliniek plynu pripravi v samostatnom kroku a potom sa mieSa s dalSimi zlozkami
ako je tukova faza.

Bublinky plynu mozno do vodnej fazy rozptylit in situ alebo v samostatnom
kroku vo vodnej faze alebo v jej Gasti. Vyhodné je, ak sa bublinky plynu v &asti
vodnej fazy pripravia v samostatnom kroku a vysledna preplynena (penova) vodna
faza sa prida k ostavajucej ¢asti vodnej fazy koneéného vyrobku.

Ak sa bublinky plynu rozptyluju spésobom in situ, potom vodné prostredie
moéZe obsahovat prisady alebo ich East pre konec¢ny vyrobok.

Plyn do vodnej fazy mozno rozptyfovat réznymi spdsobmi. Vhodné spdsoby
sa opisuju napriklad v WO-A-94/12 063.

Podra jedného uskuto€nenia sa plyn rozptyluje vo vodnom prostredi pouzitim
vysoko-8mykového mixéra, napriklad mixéra Kenwood Chef, koloidného mlyna,
alebo inych mixérov, alebo zariadenia Silverson.

Je vyhodné, ak pri vytvarani bubliniek vo vodnej faze je pritomny vhodny
zahustovaé. Vhodné zahustovace su napriklad cukry, (hydroxyalkyl)celulézy,
hydrolyzované Skroby alebo ich kombinacie.

Je vyhodné, ak podiel zahustovaCa je taky, aby viskozita prostredia, do
ktorého sa Smykovym namahanim rozptyfuju bublinky plynu bola od 0,1 Pa.s do 20
Pa.s pri 5 °C a rychlosti deformacie 100 s™. Podiel zahustovaga je vyhodne od 0,1
do 10 % hmotnostnych, vztahované na hmotnost vodnej fazy, v ktorej sa bublinky
vytvaraja.

Teplota, pri ktorej sa pripravuju bublinky plynu je vyhodne medzi 5 a 25 °C,
pricom teplota medzi 15 a 20 °C je vyhodnejia.

Zistilo sa, Zze zvy3enie viskozity a/alebo zniZzenie teploty vodného prostredia,
v ktorom sa pripravuju bublinky vplyva na velkost bubliniek; zvySovanie viskozity
alalebo zniZzovanie teploty pri mixovani spdsobuje zmensovanie veflkosti bubliniek.

Vysledné vodné prostredie, obsahujice bublinky plynu sa oznacuje tiez ako
"pena". Tato pena sa zmieSa s ostavajucimi zlozkami vodnej fazy. Vysledny roztok
pena-voda sa nasledne zamieSava do tukovej fazy. V tomto kroku vyroby mozno
pouzit bezné spdsoby pripravy emulzii typu voda v oleji.
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Mnozstvo peny, ktoré sa ma pridat je medzi inym zavislé od jej hustoty a
mozno ho uréit nasledujucim vypo&tom:

(Poe))” = (1=X). (pr20)" + X. (ppena)”

kde p znamena hustotu prislusnej fazy a x jej hmotnostny zlomok.

Vyhodny podiel pridanej peny je taky, aby priemerna hustota vyslednej
vodnej fazy sa liSila od hustoty olejovej fazy €o najmenej, najviac 0 5 %.

Pripravenu vodnu fazu, obsahujucu bublinky plynu mozno pouzit na dalSiu
pripravu konecného vyrobku, napriklad na pripravu &erpatelného olejovitého
vyrobku (napriklad tekutého margarinu). Vo vyhodnom uskutoneni sa vodna faza,
obsahujica bublinky plynu zamieSa do tukovej fazy pri zvySenej teplote, pricom sa
nepracuije pri vysokom Smykovom namahani.

Ak je v koneCnom vyrobku pritomné malé mnozstvo stuzeného tuku,
napriklad stuZzeného repkového oleja, vyhodny spdsob pripravy vyrobku zahfiia
kroky: topenie triglyceridového oleja v mixéri so Smykovym namahanim, chladenie
pod alfa-kryStalizaénu teplotu a nasledne, alebo pred chladenim, mie$anie tri-
glyceridového oleja s hore opisanou vodnou fazou s obsahom bubliniek plynu.

Vysledny vyrobok sa vyhodne skladuje pri teplotach od 0 do 15 °C.

Zistilo sa, Ze z uvedeného spdsobu pripravy niekedy vychadza emulzia vody
v oleji, obsahujica vodné kvap6Eky s hustotami v Sirokom rozmedzi, pretoze
niektoré vodné kvapdcky mozu mat vysoky obsah plynu a iné obsahuju iba maly
objem plynu.

Preto vo vyhodnom uskutoéneni spdsob podra tohto vynalezu zahfiia krok, v
ktorom sa vodné kvapdCky so zodpovedajicou hustotou blizkou hustote oleja
oddeluja ("Cistia") od ostatnych vodnych kvap6céok. Preto vo sa volitefnom kroku
zmes kvap6cok hodinu odstreduje pri 500 aZ 2000 otackach za min(tu, vyhodne pri
1000 otackach za minutu a pri teplote od 5 °C do 30 °C, vyhodnejSie pri teplote
okolia. Vplyvom odstredivych sil kvapd&ky s vyrazne vy$§imi hustotami ako je
hustota oleja potom v odstredivom poli sedimentuju, zatial €o kvapd&ky z vody a
peny s hustotou blizkou olejovej faze ostavaju rovnomerne rozdelené v prostredi.
Supernatant z tohto kroku odstredovania mozno povaZovat za koneé&ny vyrobok;
vrstva sedimentu sa oddeli a volitefne recykluje do vyroby.
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Je zrejmé, ze uvedeny volitelny krok delenia ("Cistenia") nie je potrebny u
vyrobkov, u ktorych je podiel zabudovanej peny taky, Ze hustota vyslednej olejovej
fazy sa rovna hustote vodnej fazy a u ktorych je po v8etkych vyrobnych krokoch
pena rovhomerne rozdelena v rozptylenej vodnej faze.

V priemyselnej mierke hore uvedeny vyhodny krok delenia mozno uskutoénif
roznymi spbésobmi. V tomto C(Cistiacom/deliacom kroku bublin obsahujicich
primerané mnozstva peny, sa vyhodne pouziju zariadenia-separatory, pracujice na
zaklade rozdielov hustoty ako sU nepretrZité odstredivky alebo cyklény
kvapalina/kvapalina. V tychto zariadeniach mozno zo suvislého toku emulzie oddelit
kvapo&ky odliSujice sa hustotou tak, Ze emulzia obsahuje vodné kvapdcky s
hustotou velmi blizkou hustote spojitej fazy.

Alternativne mozno pouzit jednoduchy sedimentaény kapef, v ktorom pri
nizkom prietoku mozno zo strednej Casti odoberat kvapdcky s vyzadovanou
vyhovujucou hustotou a zospodu a z hornych vrstiev, v désledku rozdielnej hustoty
sa odvadzaju kvapdcky nevhodnej hustoty a volitefne sa recykluju. Je zrejmé, ze
podfa navodov uvedenych v tomto opise je odbornik schopny tento vyrobny krok
uskutoénovat ako jednotkovl operaciu nepretrzitého procesu.

Vynalez sa blizSie opisuje v nasledujicich prikladoch, ktoré ale nijako
neobmedzuju rozsah a zamer vynalezu.

Priklady uskuto&nenia vynalezu

A. Spdsoby analyzy

Stredny priemer bubliniek plynu sa stanovuje meranim hodnét D(3,2)
pomocou rozptylu svetla pristrojom firmy Malvern postupom, ktory opisuje vyrobca
v navodoch na pouZzitie.

Stanovenie Bostwickovho &isla

Schopnost tiect sa meria v sulade so Standardnym protokolom skiGsky podfa
Bostwicka. Bostwickov pristroj pozostava z 125 ml zasobnej nadobky (nadrzky) s
vytokovym otvorom v blizkosti dna horizontalne umiestenej pravouhlej vanicky;
otvor je uzavrety vertikalne ovliadanou zatkou. Na dne vanicky je 24 centimetrova
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stupnica pocinajic od vytokového otvoru zasobnej nadobky. Zariadenie a vzorka
maju mat teplotu 15 °C. Po ustéaleni uvedenej teploty sa zasobna nadobka naplni
125 ml vzorky, potom sa ruéne 10 razy pretrepe hore a dole. Uvolni sa uzaver
vytokového otvoru a vzorka tedie zo zasobnej nadobky a rozlieva sa na dne
vanicky. Po 15 sekundach od uvofnenia vytokového otvoru sa meria vzdialenost, do
ktorej sa vzorka rozliala. Tato vzdialenost, vyjadrena v centimetroch za 15 sekund
vyjadruje Bostwickovo Cislo a pouZiva sa ako miera tekutosti. Vo v3etkych Prikla-
doch bolo Bostwickovo &islo 24 cm/15 sekund.

B. Priprava vyrobku

1. Priprava vodného prostredia s bublinkami plynu (peny)

ZlozZenie:

108 g maltodextrinu,

67 g dextrézy,

2,5 g esteru sacharézy (Ryoto S1670) a
72,5 g vody.

V studenej vode sa najprv rozmieSal a rozpustil tenzid (= ester sacharédzy);
roztok sa potom ohrial na = 70 °C. Na ohrev roztoku v mikrovinnej piecke sa pouzila
plastova nadobka. Ohriatim vznikol riedky gél. Do gélu sa zamieS8al maltodextrin a
dextroza. Ziskana zmes sa ochladila na teplotu miestnosti a v malom $§fahaci sa
zmes 60 minat Sfahala drétenou metlickou. Uvedeny dihy &as $fahania je
nevyhnutny, nakofko bublinky plynu sa iba postupne zdrobriuji. Autori zabudovali
priblizne 0,6 objemu fazy vzduchu a dosiahli Siroka distribuciu velkosti bubliniek
plynu. Suspenzia sa nechala priblizne den vyzriet pri 5 °C. NajmenSie bublinky
plynu mali snahu sa Ciastotne rozpustit. Speneny roztok sa oddelil pripadnym
zriedenim suspenzie vodou, alebo vyhodne roztokom esteru sachar6zy/malto-
dextrinu.
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2. Priprava vodnej fazy

Roztok 1 % hmotnostne esteru sacharézy v 99 % hmotnostnych vody sa
zahrial na 70 °C a mie$al, kym sa nebol homogénny. Do 1%-ného roztoku esteru
sacharézy vo vode sa pridalo 10 % hmotnostnych peny, pripravenej v bode 1.
Optimalnu aroveii pridavku peny na kvapd&ku, aby sa dosiahla priblizne rovnaka
hustota aku ma spojita faza mozno lahko vypogitat z nasledujlcej rovnice:

(Polei)-1 = (1-x). (PH2O)'1 + X (ppena)-1

kde p znamena hustotu prislusnej fazy a x jej hmotnostny zlomok. Zodpoveda to
priblizne 10 % hmotnostnym pridanej peny do vodného roztoku esteru sacharozy,
pretoZe hustota peny bola priblizne 0,5 g.ml™.

Priklad 1

Vodny roztok s penou z predchadzajuiceho kroku sa pridal na Grovni 20 % k
tukovej faze. Tukova faza pozostavala z 98 % sinecnicového oleja, 1 % celkom
stuzeného vysoko erukoveho repkového oleja (RPh 70) a 1 % Admul Wol. Vsetky
% su hmotnostné. RPh 70 sa pridal do zmesi vo forme vopred krystalizovaného
roztoku 10 % RPh 70 a 90 % slneénicového oleja. Uvedeny vopred krystalizovany
roztok sa pripravil beznym spbésobom na stieranom povrchu vymennika tepla. Na
rozptylenie vodného roztoku s penou v tukovej faze sa zmes 5 minat miesala pri
1 200 otackach za minatu v 4 lopatkovom turbinovom mixéri. Do zmesi sa pridali
admul WOL a RPh 70, aby sa zabranilo koalescencii vodnych kvapd&ok. Pretoze
pena nebola homogénne rozptylena vo vodnych kvapdckach, pouzil sa nasledny
Cistiaci krok. V tomto kroku sa oddelili kvapdcky s primeranou hustotou, blizkou
hustote olejovej fazy, od ostatnych kvapd&ok. Za tymto uc¢elom sa vyrobok nakoniec
hodinu odstredoval pri 1000 otatkach za minltu pri teplote okolia. Ug&inkom
odstredivych sil sa kvapdcky so zretefne vy$Sou hustotou ako bola hustota oleja
usadzovali, zatial ¢o kvapdZky s vyhovujicou hustotou, blizkou hustote oleja
ostavali rovhomerne rozptylené v prostredi vyrobku. Za koneény vyrobok z kroku
odstredenia sa povazuje supernatant, pricom sedimentovana vrstva sa odloZi.
Uroven obsahu vody v kone&nom vyrobku bola 9 % hmotnostnych.
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Vyrobok s 9 % vody a 91 % oleja v emulzii, pripraveny podla hore uvedeného

postupu sa porovnal s porovnavacim vyrobkom. Porovnavaci vyrobok (porovnavaci

priklad c1) sa pripravil nasledovne: do rovnakej tukovej fazy, aka sa opisala hore sa

pridala gistd voda na urovni jej obsahu 9 % hmotnostnych. Mixovanie a rozptyfo-

vanie sa uskuto€nilo 5 minutovym mixovanim v uvedenom turbinovom mixéri pri
1200 otackach za minutu.

Skuska stalosti |

Obidva vyrobky sa naplnili do sklenych valcov a uchovavali sa 6 tyzdfov v

chladni¢ke pri 5 °C. Vysledky hodnotenia sa uvadzaji v Tab.1.

Tabufka 1

Vysledky skasky stalosti vyrobku z prikladu 1 a porovnavacej vzorky z prikladu 1

Vodna faza voda/olej Hrabka olejovej hrabka vrstvy
exsudacénej vrstvy emulzie
% (hmotnostné) % %
Cista voda
(porovnavaci 9/91 61 39
priklad c1)
voda + pena
(Priklad 1) 9/91 9 91

Z udajov v Tab. 1 vyplyva, Ze vzorka obsahujica vodni fazu s bublinkami

plynu (penu), ktora ma priblizne rovnaku hustotu ako pouZzita olejova faza ma lepsiu

stalost vzhfadom na exsudaciu oleja.
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Priklad 2

Na skusku stalosti sa pouzili rovnaké vyrobky ako v Priklade 1; emulzia z 9
% hmotnostnych vody v 91 % oleja s penou (podfa tohto vynalezu) a rovnaka
emulzia bez peny (porovnavacia vzorka, porovnavaci priklad 2).

V druhej skuske stalosti sa uvedené dve vzorky naplnili do nadobiek na
odstredovanie. Obidve vzorky sa hodinu odstredovali pri 1 000 ota¢ok za minttu.
Vzhlad rozvrstvenia vzoriek poukazoval na stalost vyrobku. Ak sa nevytvorila
Ziadna vrstva, vyrobok bol vefmi staly. Vznik malej vrstvy vody na dne poukazoval
na menSiu ale stale prijatefnu stalost vyrobku. Vznik olejovej vrstvy (exsudacia
oleja) je neZiaduci a vrstva musi byt &0 mozno najmensia. Cim vy3§i je objem
olejovej vrstvy, tym je vyrobok menej staly.

V porovnavacej vzorke (porovnavacia vzorka c2) vznikla vodou bohata vrstva
na dne, mutna stredna vrstva, ktora stale obsahovala maly podiel drobnych vodnych
kvap6Cok a horna vrstva z exsudéacie oleja. Mitna stredna vrstva obsahovala menej
rozptylenej fazy ako pévodny vyrobok. Bolo to mozné fahko posudit uz vofnym
okom. Vrstva z exsudéacie oleja tvorila 8,8 % z objemu vzorky.

Vzorka pripravena podfla tohto vynalezu ostala v takmer v pévodnej podobe
emulzie s vrstvou z exsudacie oleja na trovni 3,3 % z objemu vzorky. Pri hodnoteni
separacie faz tento udaj opat jasne poukazuje na lepSiu stalost vyrobkov podla
tohto vynalezu.

Priklad 3

Rovnakym postupom, hodinovym odstredovanim pri 1 000 otackach za
minutu, ako sa opisuje v Priklade 2 sa uskuto¢nila skuska stalosti dvoch vyrobkov,
emulzii, obsahujucich 4 % hmotnostné vody a 96 % hmotnostnych oleja.
Porovnavaci vyrobok (porovnavacia vzorka c¢3) obsahoval &istd vodnl fazu.
Vyrobok podfa tohto vynalezu sa pripravil s pouZitim Cistiaceho kroku postupom,
ktory sa opisuje v priklade 1 z emulzie s 10 % hmotnostnymi vody a peny v 90 %
oleja. V obidvoch pripadoch sa opat pouZila rovnaka tukova faza a emulgatné
kroky ako sa opisuju hore.
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V porovnavacom vyrobku (porovnavacia vzorka c3) vznikli po odstredeni
biela, vodou bohata spodna vrstva, matna, menej vody obsahujuca stredna vrstva a
vrstva exsudovaného oleja na povrchu. Olejova vrstva na povrchu predstavovala
6,5 % objemu vzorky.

Vyrobok podfa tohto vynalezu mal iba tenki a takmer nevyznamnu
exsudaénu vrstvu oleja. V tomto pripade to predstavovalo 3 % objemu vzorky.
Nepozorovala sa Ziadna dalSia segregéacia na dalSie vrstvy.

Vysledok opét potvrdzuje, Ze vyrobky podfa tohto vynalezu maja zvySenu

stalost voci separacii faz.

Priklad 4

Hodnotila sa stalost pri skladovani dvoch olejovych emulzii s 20%-nym
obsahom vody. Vyrobok podfa tohto vynalezu obsahoval ako vodnu fazu penu
vodného roztoku ako sa opisuje v Priklade 1. V tomto pripade sa nepouzil nijaky
gistiaci krok na oddelenie kvap6&ok s inou hustotou od kvapdééok s vyZzadovanou
hustotou. Emulgacia sa opat uskutoénila pouzitim uz uvedeného turbinového
mixéra.

Pouzila sa rovnaka tukova faza, ako v predchadzajucich Prikladoch.
Porovnavacia vzorka (porovnavacia vzorka c4) obsahovala ako vodnu fazu opét iba
vodu. Obidve vzorky sa po naplneni do sklenych valcov uloZili na 5§ tyzdilov do
chladniéky pri 5 °C.

V porovnavacej vzorke (c4) vznikla biela spodna vrstva so zvySenou
koncentraciou vodnych kvapdCok. Na hornej strane tejto spodnej vrstvy sa
nachadzala vrstva Cistého oleja. Podiel exsudovaného oleja bol 30 % objemu
vzorky.

Vo vyrobku podfa tohto vynalezu tiez vznikla spodna vrstva, pretoZe sa
nepouzil krok Cistenia odstredenim a nie vSetky kvapocky mali hustoty blizke
hustote olejovej faze. Vytvorena spodna vrstva bola ale tensia ako v porovnavacej
vzorke c4. Nad spodnou vrstvou so zvySenou koncentraciou vody sa pozorovala
stredna vrstva s koncentraciou vodnych kvapo&ok priblizne 10 %. Tato vzorka tiez
vytvorila vrstvu exsudovaného oleja, ale hribka tejto olejovej vrstvy v hornej Casti
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vzorky predstavovala iba 3,2 % objemu vzorky v porovnani s 30 % porovnavacej
vzorky c4.

Uvedené hodnotenie opét ukazuje, Zze vyrobok podfa tohto vynalezu ma z
hfadiska stalosti voéi separacii faz zretefne lepSie viastnosti ako porovnavacie
vyrobky.
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PATENTOVE NAROKY

1. Tekutd emulzia vody a oleja pozostavajuca zo spojitej tukovej fazy a
rozptylenej vodnej fazy a bubliniek plynu, vyznacdujltca sa tym,ze
bublinky plynu su rozptylené v podstate vo vodnej faze.

2. Tekuta emulzia vody a oleja podfa naroku 1, vy znadujlica sa
t y m, Ze pozostava z 20 az 98 % hmotnostnych tukovej fazy a 80 az 2 %
hmotnostnych vodnej fazy, ktora obsahuje 5 az 20 % objemovych plynu tak, aby
priemerna hustota vodnej fazy sa neliSila o viac ako 0 5 % od hustoty olejovej fazy.

3. Tekuta emulzia vody a oleja podfa niektorého z narokov1a2,vyzna-
Cujuca sa tym,Ze plynom je dusik alebo vzduch, alebo ich kombinacia.

4. Tekuta emulzia vody a oleja podra niektorého z narokov 1 az3,vyzna-
¢ujuca sa tym, ze je stila voéi sedimentacii, ako je uréené v opise
vynalezu, najmenej 4 tyZzdne.

5. Spdsob pripravy tekutej emulzie vody v oleji podfa niektorého z narokov 1
az4,vyznacujuci sa tym,Ze zahfia krok, v ktorom sa vodné kvapdcky s
prislusne vhodnou hustotou, blizkou hustote olejovej fazy oddelia od ostatnych
vodnych kvap6cok.

6. Sposob podfa naroku 5, vyznacdujluci sa tym, Ze oddelenie
zahfiia krok odstredovania.

7. Spbsob zvy3enia stalosti tekutej emulzie vody v oleji, vy zna&ujuci
sa tym, Ze sa do vodnej fazy tekutého margarinu zabudujt bublinky plynu.
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