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(57) Abstract

An emulsion concentrate which is free flowing and pumpable at 20 °C and has a high proportion of water-insoluble oil components
is obtained if oil components (A), hydrophilic emulsifiers (B) and lipophilic co-emulsifiers (C) are present in the proportions by weight of
A:B:C:=1:(031-15): (0.31 - 1.5) and the water content of the concentrate is 50 to 70 wt %. The emulsion concentrates can be
further diluted with liquid oil components and water to form oil-in-water emulsions at normal temperature, without the application of heat.

(57) Zusammenfassung

Ein bei 20 °C flieBfihiges und pumpbares Emulsionskonzentrat mit hohem Anteil an wasserunloslichen Olkomponenten wird erhalten,
wenn Olkomponenten (A), hydrophile Emulgatoren (B) und lipophile Coemulgatoren (C) im Gewichtsverhiltnis A : B: C=1: (0,31 -
1,5) : (0,31 - 1,5) enthalten sind und der Wassergehalt 50 - 70 Gew.- % des Konzentrats betrigt. Die Emulsionskonzentrate lassen sich
bei Normaltemperatur ohne Wirmezufuhr mit fliissigen Olkomponenten und mit Wasser zu Ol-in-Wasser-Emulsionen weiterverdiinnen,
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"F1ieBfakiges Emulsionskonzentrat"

Die Erfindung betrifft ein bei Normaltemperatur flieB- und pumpféhi-
ges Emulsionskonzentrat, dessen Verwendung zur Herstellung von 01-
in-Wasser-Emulsionen sowie ein Verfahren zur Herstellung von (1-in-

Wasser-Emulsionen unter Verwendung des Emulsionskonzentrates.

Die Herstellung emulsionsformiger Zubereitungen erfordert normaler-
weise einen erheblichen apparativen Aufwand, da die disperse Phase
durch Erwdrmen verflissigt und unter Anwendung von Scherenergie in
der kontinuierlichen Phase dispergiert werden muB. Es hat schon ver-
schiedene Versuche gegeben, Emulsionskonzentrate herzustellen, die

ohne Warmezufuhr und ohne Scherarbeit mit der kontinuierlichen Phase

verdinnt werden konnen.

So ist z.B. aus DE 23 05 087 C2 ein selbstemulgierendes O1 bekannt,
das sich durch Zugabe von Wasser spontan und ohne Warmezufuhr in
eine Emulsion iberfiihren 18B8t. Ein Nachteil solcher selbstemulgie-
renden Ole ist darin begriindet, daB die damit herstellbaren Emul-
sionen nicht besonders feinteilig und daher nicht lange stabil sind.

Sie lassen auch nicht die Einarbeitung weiterer (lkomponenten oder
hoherschmelzende Wachse bei der Emulsionsherstellung zu.
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Es bestand daher die Aufgabe, Emulsionskonzentrate zu entwickeln,
die bei Normaltemperatur flieBféhig und pumpbar sind und sich mit
Wasser und Olkomponenten und ggf. weiteren Zusdtzen ohne Warmezufuhr

und unter Aufwendung nur geringer Rihrenergie zu emulsionsformigen
Zubereitungen weiterverarbeiten lassen.

Uberraschend wurde gefunden, daB diese Aufgabe durch hochkonzen-

trierte Emulsionen erfiillt wird, die hydrophile Emulgatoren und 1i-
pophile Coemulgatoren in definierten Mengenverhdltnissen enthalten.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein bei ZO;C flieBfahiges und
pumpbares Emulsionskonzentrat mit einem Gehalt an wasserunléslichen
O1komponenten (A), hydrophilen, nicht-ionischen Emulgatoren (B),
lipophilen Coemuigatoren (C) und Wasser, worin der Wassergehalt 50 -
70 Gew.-% des Konzentrats betrdgt und die Komponenten (A), (B) und
(C) im Gewichtsverhdltnis A : B : C =1 : (0,31 - 1,5) : (0,31 -
1,5) enthalten sind.

Als flieBfdhig oder pumpfdhig werden dabei solche Emulsionskonzen-
trate bezeichnet, deren Viskositdt bei 20°C unterhalb 20 Pa-:s, ge-
messen mit einem Brookfield Rotationsviskosimeter (Typ RVF, Spindel
TE, 4 Upm), Tliegt.

Als wasserunldsliche (lkomponenten eignen sich alle bei 20°C flis-
sigen Fettstoffe oder Fettstoffgemische, d.h. auch Gemische aus

flissigen und darin geldésten, festen Fettstoffen oder Paraffinen,
solange diese Gemische bei 20°C fliissig sind bzw. deren Viskositdt

(20°C) unter 20 Pa-s liegt.

Als flissige Olkomponenten sind vor allem die bei Raumtemperatur
flissigen Kohlenwasserstoffe und Fettsdureester geeignet. Fliissige

Kohlenwasserstoffe sind z.B. Paraffindle, flissige Polyolefine oder
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Alkylcyclohexane, z.B. das 1,3-Diisooctylcyclohexan. Geeignete fliis-
sige Fettsdureester sind z.B. die Methylester und Isopropylester von
Fettsduren mit 12 - 22 C-Atomen, z.B. Methyllaurat, Methylstearat,
Methyloleat, Methylerucat, Isopropylpalmitat, Isopropylstearat, Iso-
propyloleat. Andere geeignete (lkomponenten sind n-Butylstearat,
n-Hexyllaurat, n-Decyloleat, Isooctylstearat, Isononylpalmitat, Iso-
nonyl-isononanoat, 2-Ethylhexyl-palmitat, 2-Ethylhexyl-laurat, 2-He-
xyldecyl-stearat, 2-Octyl-dodecyl-palmitat, Oleyloleat, Oleylerucat,
Erucyloleat sowie Ester, die aus technischen aliphatischen Alkohol-
gemischen und technischen, aliphatischen Carbonsduren erh&ltlich
sind, z.B. Ester aus gesdttigten und ungesdttigten Fettalkoholen mit
12 - 22 C-Atomen und gesdttigten und ungesdttigten Fettsduren mit 12
- 22 C-Atomen, wie sie aus tierischen und pflanzlichen Fetten zu-

ginglich sind. Geeignet sind auch natiirlich vorkommende fliissige

Wachsester, wie sie im Spermd] und Jojobadl vorliegen.

Geeignete fliissige Dicarbonsdureester sind z.B. Di-n-butyl-adipat,
Di-n-butyl-sebazat, Di-(2-ethylhexyl)-adipat, Di-(2-ethylhexyl)-
succinat, Di-isotridecyl-azelaat. Geeignete Diolester sind z.B.
Ethylenglycol-dioleat, Ethylenglycol-di-isotridecanoat, Propylen-
glycol-di-(2-ethylhexanoat), Butandiol-diisostearat oder Neopentyl-
glycol-di-caprylat.

Auch flissige Triglyceride wie z.B. Olivendl, Sonnenblumendl, Soja-
61, ErdnuBdl, Rapsél, Mandelsl, Palmdl oder die flissigen Anteile
des Kokos- oder Palmkernsls sowie tierische Ole wie z.B. Klauendl,
die flissigen Anteile des Rindertalges, oder auch synthetische Tri-
glyceriddle, wie sie z.B. durch Veresterung von Glycerin mit Capryl-
siure-Caprinsaure-Gemischen,- technischer 01sdure oder Palmitinséure-

O1saure-Gemischen erhdltlich, koénnen als Olkomponenten eingesetzt

werden.

s oo
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Bevorzugt eignen sich als Olkomponenten (A) die bei 20°C fliussigen

Kohlenwasserstoffe, Dialkylether und Fettsdureester mit jeweils 16

bis 36 C-Atomen oder Mischungen dieser Komponenten.

Als hydrophile nichtionogene Emulgatoren (B) eignen sich bevorzugt
Anlagerungsprodukte von Ethylenoxid an lineare Fettalkohole, Fett-
sduren, Fettsdurepartialglyceride, Sorbitan-Fettsdureester oder Al-

kyl-(oligo)-glycoside mit einem HLB-Wert von 11 - 19. Als HLB-Wert
soll dabei der Wert gemdB Formel I '

100 - L
HB = ———— (1)

verstanden werden, in der L den Anteil (in Gew.-%) der lipophilen
Alkyl- oder Acylgruppen in den Ethylenoxid-Anlagerungsprodukten be-
deutet. Bevorzugt geeignete hydrophile nichtionogene Emulgatoren

sind die Anlagerungsprodukte von 8 - 30 Mol Ethylenoxid an lineare
Fettalkohole mit 12 - 22 C-Atomen.

Die lipophilen Coemulgatoren (C) sind nichtionogene, polare Lipid-
stoffe mit einer oder mehreren Hydroxylgruppen, die in Wasser unlos-
lich oder nur dispergierbar sind und die aufgrund ihrer niedrigen

Hydrophilie allein nicht zur Herstellung von 01-in-Wasser-Emulsionen
geeignet sind.

Als Coemulgatoren sind erfindungsgeméB solche vom Typ der gesdttig-
ten Fettalkohole mit 16 - 22 C-Atomen, z.B. Cetylalkohol, Stearylal-
kohol, Arachidylalkohol oder Behenylalkohol oder Gemische dieser
Alkohole geeignet, wie sie bei der technischen Hydrierung von
pflanzlichen und tierischen Fettsduren mit 16 - 22 C-Atomen oder der
entsprechenden Fettsduremethylester erhalten werden. Weiterhin eig-

nen sich als Coemulgatoren Partialester aus einem Polyol mit 3 -
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6 C-Atomen und gesdttigten Fettsduren mit 14 - 22 C-Atomen. Solche
Partiélester sind z.B. die Monoglyceride von Palmitin- und/oder
Stearinsdure, die Sorbitanmono- und/oder -diester von Myristinsdure,
Palmitinsdure, Stearinsdure oder von Mischungen dieser -Fettsduren,
die Monoester aus Trimethylolpropan, Erythrit oder Pentaerythrit und
gesdttigten Fettsduren mit 14 - 22 C-Atomen. Als Monoester werden
auch die technischen Monoester verstanden, die durch Veresterung von
1 Mol Polyol mit 1 Mol Fettsdure erhalten werden und die ein Gemisch
aus Monoester, Diester und unverestertem Polyol darstelien. Beson-
ders gut eignen sich gesdttigte Fettalkohole mit 16 - 22 C-Atomen
oder Partialester von Polyolen mit 3 - 6 C-Atomen und Fettsduren mit
14 - 22 C-Atomen.

Die Herstellung der erfindungsgemdBen Emulsionskonzentrate erfolgt
bevorzugt nach dem in DE 38 19 193 beschriebenen Verfahren, es ist
daher bevorzugt, die Olkomponente (A), den hydrophilen Emulgator (B)
und den lipophilen Coemulgator (C) so auszuwdhlen, daB die damit
hergestellten Emulsionen eine Phaseninversionstemperatur im Bereich
unter 100°C aufweisen. Die Emulgatoren (B) und Coemulgatoren (C)
werden mit der Olkomponente (A) gemischt und bis zur Phaseninver-
sionstemperatur erwdrmt. Dann wird Wasser von etwa gleicher Tempe-
ratur unter Riilhren zugesetzt - oder umgekehrt, die Mischung von 01-
komponente, Emulgator und Coemulgator in das auf Phaseninversions-
temperatur erwdrmte Wasser eingeriihrt. Alternativ kann die Emulgie-
rung auch unterhalb der Phaseninversionstemperatur durchgefiihrt und
die Emulsion dann unter Wirmezufuhr kurzzeitig in den Phaseninver-
sionstemperatur-Bereich gebracht werden. Nach dem Abkiihlen erhdlt

man dann ein sehr feinteiliges, bei 20°C noch flieBféhiges Emul-

sjonskonzentrat.

Das erfindungsgemdaBe Emulsionskonzentrat eignet sich insbesondere

zur Herstellung kosmetischer und pharmazeutischer 01-in-Wasser-
Emulsionen. Dabei kann entweder die kontinuierliche wéBrige Phase
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oder die disperse 0lphase oder beides ohne weitere Wirmezufuhr in

das Emulsionskonzentrat eingearbeitet werden.

Die wiBrige Phase, mit der das Emulsionskonzentrat verdinnt wird,
kann beliebige wasserldsliche Inhaltsstoffe, z.B. wasserldsliche
kosmetische Wirkstoffe, wasserlosiiche Proteine oder Proteinabbau-
produkte, Konservierungsmittel, Farbstoffe, Duftstoffe, Propylengly-

col oder Glycerin, Magnesiumsalze oder andere iibliche wasserlésliche
Komponenten geldst enthalten. Bevorzugt enthdlt die wiBrige, konti-
nuierliche Phase ein wasserldsliches, natiirliches oder synthetisches
Polymerisat, das die kosmetiéchen Eigenschaften'der Emulsionen durch
Erhohung der Viskositdt verbessert. Eine besonders wirksame Kombina-
tion von Hydrocolloiden zur Verbesserung der kosmetischen Eigen-
schaften solcher Emulsionen ist ein Gemisch aus nichtionischen Cel-
luloseethern, z.B. Hydroxypropylcellulose und vernetzten Acrylsdu-

re-Polymerisaten, wie sie z.B. unter der Handelsbezeichnung Carbo-
pol(R) erhdltlich sind (vgl. DE 35 21 713 Al).

Bevorzugt wird aber als Olphase ein bei Normaltemperatur flissiges
81 oder eine fliissige Mischung von Olen und Fettkomponenten verwen-
det. Eine bevorzugte Ausfiihrungsform der Erfindung ist daher ein

Verfahren zur Herstellung von (1-in-Wasser-Emulsionen, bei dem das
erfindungsgemiBe Emulisionskonzentrat ohne Warmezufuhr mit einer bei

20°C fliissigen Olkomponente mischt und mit Wasser oder einer wiBri-

gen Losung eines wasserldslichen Polymeren verdinnt.

Die erfindungsgemiaBen Emulsionskonzentrate sind feinteilig und sehr
lagerstabil, sie eignen sich daher ganz besonders als vorgefertigter
Emulsionsbaustein, der aufgrund seiner FlieBféhigkeit gut fir die
Lagerung und den Transport an einen Verarbeitungsort mit geringer
technischer Ausriistung geeignet ist, um dort mit einfachsten Mitteln
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brauchbare kosmetische und pharmazeutische 01-in-Wasser-Emulsionen

herzustellen.

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung nédher erldutern:
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1.2 Herstellung

Die hydrophilen Emulgatoren und lipophilen Emulgatoren wurden zusam-
men mit der (lkomponente bis zur Phaseninversionstemperatur (hier
85°C) erwarmt. Dann wurde das Wasser mit gleicher Temperatur (85°C)
hinzugegeben und intensiv gemischt. Nach dem Abkiihlen auf 20°C wurde
eine feinteilige Emulsion erhalten. Die Viskositdtsmessung erfolgte

jeweils 5 Stunden nach Herstellung der Dispersion mit Hilfe eines
Rotationsviskosimeters.

In der Vergleichsrezeptur V betrdgt das Gewichtsverhdltnis 61 (A) :
Emulgator (B) : Coemulgator (C) = 1 : 0,28 : 0,39. Trotz dieser ge-
ringen Abweichung vom erfindungsgeméBen Mengenverhdltnis ist die

Emulsion nicht mehr flieBfédhig.

2. Anwendungsbeispiel

2.1 Rezeptur

Emulsionskonzentrat gemdB Beispiel 1 20 Gew.-%
Paraffindl 2 Gew.-%
Capryl-/Caprinsdure-triglycerid 4 Gew.-%
Vernetzte Polyacrylsdure (2 %ige Dispersion) 20 Gew.-%
Natronlauge (1 %ig in Wasser) 10 Gew.=%
Glycerin (86 %ig) 5 Gew.=%
Wasser 39 Gew.-%

2.2 Herstellung
Die Olkomponenten wurden bei 20°C mit dem Emulsionskonzentrat ver-

mischt und unter Rilhren emulgiert. Dann wurden die Polymerquellung

(Polyacrylsdure-Disperson, NaOH), Glycerin und Wasser eingemischt.
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Patentanspriiche

1. Bei 20°C flieBfdhiges und pumpbares Emulsionskonzentrat mit
einem Gehalt an wasserunléslichen Olkomponenten (A), hydrophilen
nichtionischen Emulgatoren (B), lipophilen Coemulgatoren (C) und
Wasser, dadurch gekennzeichnet, daB der Wassergehalt 50 - 70
Gew.-% des Konzentrats betrdgt und die Komponenten (A), (B) und
(C) im Gewichtsverhaltnis A : B : C=1: (0,31 - 1,5) : (0,31 -
1,5) enthalten sind. | | '

2. Emulsionskonzentrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB

die wasserunlosliche Olkomponente (A) ausgewdhlt ist aus bei
20°C fliissigen Kohlenwasserstoffen, Dialkylethern und Fettsdure-

estern mit 16 - 36 C-Atomen oder deren Mischungen.

3. Emulsionskonzentrat nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich-
net, daB als hydrophile Emulgatoren (B) Anlagerungsprodukte von
Ethylenoxid an lineare Fettalkohole, Fettsduren, Fettsdurepar-
tialglyceride, Sorbitan-Fettsdureester oder Alkylglycoside mit

einem HLB-Wert von 11 - 19 enthalten sind.

4. Emulsionkonzentrat nach Anspruch 1 - 3, dadurch gekennzeichnet,
daB als lipophile Coemuligatoren (C) gesdttigte Fettalkohole mit
16 - 22 C-Atomen oder Partialester von Polyolen mit 3 - 6 C-Ato-
men und Fettsduren mit 14 - 22 C-Atomen oder Gemischen davon

enthalten sind.

5. Verwendung der Emulsionkonzentrate gemaB Anspruch 1 - 4 zur Her-

stellung kosmetischer oder pharmazeutischer 01-in-Wasser-Emul-

sionen.
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6. Verfahren zur Herstellung von (1-in-Wasser-Emulsionen, dadurch
gékennzeichnet, daB man ein Emulsionskonzentrat gemdB Anspruch 1
bis 4 ohne Wirmezufuhr mit bei 20°C flissigen Olkomponenten
mischt und mit Wasser und/oder einer wdBrigen LOsung eines was-
ser16slichen Polymeren verdiinnt.
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