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~ Hazirlama Yontemleri

Yiiksek Yogunluklu Disiik Yogunluklu

Yontemler Yontemler
Prensip Yiiksek yogunluklu Fazlarin fiziko kimyasal
mekanik enerji ozelliklerinde meydana

kullanarak sivilar1 daha  gelen degisiklikler
kiiciik parcalaraayirma  nedeniyle kendiliginden
damlaciklar olusturur

Ornekler Ultrasonik, HPVH, Solvent karistirma, faz

Mikroakigkanlastirici inversiyon yontemleri (PIT,
PIC & EIP)




omojenizasyon

Homojenizasyon: Yag ve su fazlarinin bir emiilsiyona

Oniistliriilmesi veya mevcut bir emiilsiyondaki damlaciklarin

boyutunun azaltilmasi islemi.
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Homojenizasyon




Ne zaman homojenize edilmeli?

Icerik ekleme ve homojenizasyon sirasi
lirtin ozellikleri tizerinde biiyiik bir etkiye sahip olabilir
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_ Optimum Emiilgatér Karakteristikleri:
Emulsiyon olusumu:

Amac: Kicik Kararli Damlaciklar Olusturmak
e Hizli Adsorpsiyon
e Disiik Arayliz Gerilim

e Koruyucu Membran olusumu

OO0 o

Biitiin damlacigin Damlacik uzamasi Damlacik
donmesi bozulmasi

%0 : “Boyun”

Damlacik icindeki Olusumu

sivinin dolasimi
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Hizh adsorpsiyon :
Stabilizasyon

Damlacik Bozulmasi = %
38
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Yavas adsorpsiyon :
Birlesme
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Hommerw Cihazlar1 -~
— Mekanik parcacik imalat yontemlerl

High-Speed

Blender

=) Colloid Mill High Pressure
oft Valve Homogenizer
L]

LG |5
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Ultrasonic Jet Homogenizer

0

Microfluidizer

Gida endiistrisinde kullanilmak tizere cesitli homojenizatorler
mevcuttur



High shear mixer

High-shear
mixer
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Homojenizasyon Cihazlari: Koloit degirmen
Kaba O‘go
emiilsiyon ig’co? l
2 °a o
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f’g:o} ince
Colloid Mill | | emiilsiyon
Kolloid degirmenleri ¢ogunlukla mayonez gibi viskoz emiilsiyonlar
icin kullanilir. (fistik ezmesi, bahik veya et ezmesi)
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Outlet

Koloit degirmen

Stator
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%omojenizasyon Cihazlar1: Yiiksek

Basin¢ch Valf Homojenizator (HPVH)
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Kaba emiilsiyon

Kaba bir emiilsiyon, yiiksek
basingli bir homojenlestirici
icindeki dar araliktan (valf)
gectiginde meydana gelen biiyiik
basing biiyiik damlaciklar1 daha
kiiciik damlaciklara kiran yogun
yikict kKuvvetler iiretir.

Biiyiik basing diisiisii

)

Valf

Ince
emiilsiyon
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Siit homojenizasyonu

The Effects of 2-stage Homogenization
on Fat Globule Size Distribution as Seen
Under the Light Microscope

1-stage 2-stage

unhomogenized (2500 psig) (2500/500 psig)

mean 2 um mean 0.5 um mean 0.5 um
range 1-10 um range 0.2-2 umn range 0.2-2 um

much clustering no clustering -



HPVH
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ojenizasyon
Mikroakiskanlastirici

Kiiciik Boyutlar olasi
» Tezgah Ustii ve Endiistriyel

Kaba bir emiilsiyon, bir borudan basin¢la
zorlanir, iKi akisa ayrilir, bunlar daha biiyiik
damlaciklar1 daha kii¢lik damlaciklara kiran
yogun yikici Kuvvetler iiretmek i¢in yiiksek
hizda birbirlerine ¢arptirilir.

ot High pressure pump

!

Fd Proven Results

V4 + 50% smaller particles

Fixed-geometry / A
et interaction chamber {,f than homogenizers
(the heart of the * Uniform product

reservoir ,
processor) \ output due to

consistent shear
MY - Guaranteed scaleup
% Pressure gauge or
transducer

Pressures up
to 40,000 psi
(2578 bar)
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= Mikroakiskanlastiric
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Water input
—
Double inlet M
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' —
5 Output
Oil input

Bir mikro-akiskanlastiricida, akiskanlar birbirine karisarak damlaciklarin bozulmasina
neden olan yiiksek bir hizda bir araya getirilir. Tekli giris mikro-akiskanlastiricilar,
mevcut bir emiilsiyondaki damlacik boyutunu azaltmak icin kullanilabilirken, cift girisli

versiyonlar, ayri yag ve su fazlarindan bir emiilsiyon iiretebilir. -



- Homojenizasyon Cihazlari: sonikatorler

AN ANNY
N )

R 1

Ultrasonic
Flowcell

Transducer

HF-Generator sl
f = 20 kHz tension - ‘

Ultrasonic Horn

Emulsion

Emulsion

Ultrasonik Homojenizatorler :
* Piezo-elektrik doniistiiriiciiler,> 20 kHz (ultrasonik) frekanslarinda yogun basing

dalgalar olusturur
* Basin¢ gradyanlar1 damlacik deformasyonuna ve bozulmaya neden olur
 lokal basmcin Solventin buhar basincinin altina diismesinden kaynaklanan
kavitasyon, tiirbiilansh akis ve yiiksek kayma olusturur
« Bir akis hiicresi kullanilarak siirekli veya kesikli olarak ¢ahstirilabilir
17



~ Ultrasonik Homojenizatorler :

(a) Ultrasonik prob
(b) ultrasonik jet homojenizatorleri
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Homojenizasyon Cihazlari:
Membran homojenizator
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Daginik faz veya emulsiyon, mikro
gozenekli membrandan surekli faza itilir

Dar parcacik buyuklugu dagilimi

Damlacik boyutu tipik olarak 2-3 x

gozenek boyutu

Proses parametreleri sunlari icerir:
e Membran gozenek boyutu ve malzeme

e Uygulanan membran basinci
e Digerleri: sicaklik, viskozite, vb.

O/W Produced by Membrane
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- Membran Cihazlari
]

Pressure

ﬂ‘/ » Membrane
o
o 9

Water
+
o surfactant

Batch membrane
homogenizer

Water

Flow ‘ 1)
surfactant

s O D

D I

Continuous membrane
homogenizer

Pressure

Su icinde yag emdulsiyonlari tretmek icin surekli ve kesikli homojenlestirici membran
versiyonlarinin sematik gosterimi. Dispers faz, kati bir membrandaki kicluk gozenekler

vasitasiyla surekli faza zorlanir. -



—— Onemli Homojenizator
Ozellikleri

* Enerji yogunlugu

- Elde edilebilecek minimum damlacik boyutu
* Enerji verimliligi

- Uretim maliyetleri

e (Cikti1 oram ”'t& 5. §.
- Uretim siiresi :;y
+ Uriin reolojisi "

- Homojenize edilebilen malzemeler
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/ﬁmlauk deutunu dleyen Faktorler

Homojenizator tipi- Enerji yogunlugu ve verimi

100 -
Colloit degirmeni
ds, (Mm)
10 - Blender
Membran
HPVH
1
usS
0,1 x x x \
0,01 0,1 1 10 100
E, (MJ m3) Enerji verimliligi:

Ayni enerji girisinde, bazi
S homojenlestiriciler damlaciklari
Enerji girisi kirmada digerlerinden daha

verimlidir
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Kaba :

s Ince

emiilsiyon Ui

Emiilsiyon

Yiiksek yogunluklu mekanik enerji kullanarak
sivilar1 daha kiigiik parcalara ayirma
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~ Homojenizatorlerin Karsilastirilmasi

Homojenizator | Cikti Ornek Minimum
hacmi Cap

Mikro-
akinlastirici

HPVH

Blender
(karistirict)

Membran

Koloit
degirmeni

Surekli
Kesikli
Surekli
Kesikli
Surekli

Kesikli
Surekli

Surekli

Kesikli

S,M,L

M,L

S,M,L

M,L

M,L

S,M,L

<0.1 um

<0.1 pm

<0.1 um

0.5 pm

1 um

2 pm
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e Istenilen Uriin Ozelliklerinin Tanimlanmasi

— Parcacik biiyiikliigii dagilimi, Viskozite

o Istenilen Uretim Kosullarinin Tanimlanmasi
— Kesikli / Stirekli, Verim, Hijyen, Sicaklik

 Homojenizatorlerin Tanimlanmasi, Testi ve
Karsilastirilmasi

— Yiiksek Hizl: Blender, Yiiksek basing valfi, Kolloid
degirmeni, Ultrasonik, Membran vb.

« Homojenizasyon Kosullarimin Optimizasyonu

— Basing, Akis Hizi, Donme Hizi, Zaman, Sicaklik,
Emiilgator Tipl, Emiilgator Konsantrasyonu




Damlacik Boyutunu Etkileyen Faktorler
Sicaklik

Homojenizator
e Enerji Girisi (Basing, Donme Hizi, Zaman)
e Maksimum enerji girisi

Bilesen Fazlari ‘1& 5L
e Arayiz Gerilim ¥
e viskozite ‘:r’

Emilgator
e Adsorpsiyon Kinetigi
e Arayiizey Gerilim Azaltma
e Damlaciklarin Toplanmaya Karsi Stabilizasyonu
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/‘
—Emiilgatér Verimliligini Karakterize Etme

o Standart kosullar kullanarak (homojenizasyon, pH, I, T)
sabit miktarda emiilgatérle homojenlestirilebilen
maksimum yag miktari

— EAIl (g yag / g emiilgator) [Emiilsiyonlasma aktivite endeksi]

o Standart kosullar kullanarak belirli bir damlacik ebadini
elde etmek i¢in gereken minimum emiilgator miktari
(homojenizasyon, pH, I, T)

— Cpyn (0 emiilgator / g yag)
 Standart kosullarda homojenizasyon ile elde edilebilecek

minimum damla biiyiikligi D
— Fyn (M)
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Emiilsiyonda Emiilsiyonlastiricilarin Rolu
Olusumu ve Stabilizasyon

Stabilizasyon

Olusum
@

» Hizla adsorbe olur e Itici kuvvetler iiretir
e arayiizey gerginligini diisiiriir + dayamikhh membran iiretir
* Ayrilmayi kolaylastirir e Birlesmeyi Onler
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Emiulsiyon Olusumu :

Siirfaktan Ozelliklerinin Etkisi

Siirfaktan Ozellikleri

» konsantrasyon — olusan tiim damlacik at - BLG
arayizeylerini kaplayacak kadar

— Gum arabic

- Modified starch

z
«Koruma — damlaciklarin birlesmesine f
kars: koruma icin yeterli (Hidrodinamik, 207
Kolloidal) P
* Yiizey basinci— ayrilmay: kolaylastirmak § 21
icin yeterince diisiik z

e i l : |
0 1 2 3 4 5
6 Emulsifier concentration (wt.%)
T O
Emiilgatorlerin nanoemiilsiyon olusturma

yetenekleri arasinda biiyiik farkhliklar vardir.
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Emiulgator Konsantrasyonu

220

200

= = =
B » oo
o o o

Mean Droplet Diameter (nm)
[
N
o

2 4 6 8 10
Emulsifier Concentration (wt%o)

=i Tween20

=~ SDS
Casein
BLG

Bagh oldugu faktorler:

» Emiilgator Tipi

* Emiilgator Konsantrasyonu
o Cozelt1 Kosullan

« Mekanik aygit

% 5 Misir yagh su icindeki yag emiilsiyonu
(14.000 psi 6 gecis)
94



/ﬁmlauk deutunu dleyen Faktorler

Homojenizator tipi- Enerji yogunlugu ve verimi

100 -
Colloit degirmeni
ds, (Mm)
10 - Blender
Membran
HPVH
1
usS
0,1 x x x \
0,01 0,1 1 10 100
E, (MJ m3) Enerji verimliligi:

Ayni enerji girisinde, bazi
S homojenlestiriciler damlaciklari
Enerji girisi kirmada digerlerinden daha

verimlidir
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~ Emulsiyon Olusumu :

Gegis Sayisi ve Basincin Etkisi

Gecis Sayisi Homojenizasyon Basinci
240 B 4K 2.34 L
=-6K
230 T i)
ek 232
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’é\ 210 4 =0-12K
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& 200 + £
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~ Emdalsiyon Olusumu:——

Viskozite orani

140
130

-
N
o

110
100
90
80
70

Mean Particle Diameter (nm)

60
50

No/Mc

12

Mean droplet diameter (nm)

150

130

110

90 S

70

50

microfluidizer

10 20 30 40 50

log (np/nc)

Viskozite orani, iiretilen damlaciklarin boyutunun belirlenmesinde biiyiik rol oynar

14,000 psi 6 passes
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" Emiilsiyon Olusumu :

Siirekli ve Daginan Faz Viskoziteleri

Siirekli Faz Viskozitesi Daginan Faz Viskozitesi
160 - 160
150 -\'\"‘—'i_ 150 BLG
S £
S 130 ¢ © 130 +
£ 120 £ 120
é 110 + § 110 +
< S
T 100 7 100 +
g 8
S 90 T S 90 ¢
80 ! ! ! ! ! 80 ' . . :
0 10 20 30 40 50 0 20 40 60 80 100
Glycerol in Aqueous Phase (wt%o) Octadecane in Oil Phase (wt%o)
> >
Sulu faz viskozitesinin arttirilmasi Yag fazi viskozitesinin azaltilmasi

14,000 psi 6 passes
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~Emilsiyon W

Son Islem Teknikleri
Damlacik 6zellikler1
homojenizasyondan sonra cesitli
“son islem” yontemleri kullanilarak
degistirilebilir:

RS E S
* Damlacik Kristallesmesi ‘&‘ﬁ Katt lipid

nanopartikiilleri

2
* (Coziicii Yer Degistirme ve / :}3“?". §= - .,&i%m CI?ahelal fazl:;
ot % amlacik boyutu
veya oy - y

e % kiiciiltme
Cozicu Buharlasmasi S

T o2 <o o w‘cz“?”. i N Degismis araylizey
*  Emiilgator Degisimi veya ® i: E % oseliicter
Cok Katmanh Olusum e

3.



Em

siyon Olusumu B

Son islem Teknikleri

l Homojenizasyon

Nanoemiilsiyon

Etil asetat (EtAc)

+ misir yag1 (Co) % 10 O/W emiilsiyonlarda Coziicii Yer

. Degistirme / Buharlasma:

Peynir alti1 suyu

proteini izolat1 (WPI)
+su 230

210 |
190 |
170 |

; 150 |
Peynir alt1 suyu

proteini L
110

90

—#-Before
70 - After

Z-Average Diameter (nm)

50

0 2 4 6 8 10
Corn Oil (wt%)

EtAc Difiizyon ve
Buharlasmasi
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~_ CokKatmanli Emiilsiyonlarin

Optimum Hazirlik Kosullarini Olusturma

~

. Kopriileme

S3Zy. 20 ot *
» ] LPH 35|
16 - N
14 1 Tiiketilme
e
E 10 -
c » »
B »
4 »
2
0 q#,—k . =
0 g 0.2 0,3
Pektin (wt%o)
0% 0. 01 wt% 0.04 wt% 0.5wt%
Csat Coep Tiiketilme

Kopriileme




~ Cok Katmanh Emulsiyonlarin Olusumunu
Anlamak :

Cs a1 = Karakteristik Doygunluk Konsantrasyonu
* Tiim damlacik ylizeylerini tamamen kaplamak i¢in
gereken minimum polimer miktari.

Caps = Karakteristik Adsorpsiyon Konsantrasyonu
 Adsorpsiyonun carpismalardan daha hizli
gerceklesmesini saglamak icin gereken minimum
polimer konsantrasyonu.

Cpep = Karakteristik Tiikenme Konsantrasyonu
 Tiikenme topaklagsmasinin ilk gézlendigi polimer
konsantrasyonu.




Cok Katmanl Emiilsiy
-~ Anlamak : Teorik analiz

Cok Katmanli
olusumu

)
L8

Kimelenme
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eo stabilite Haritas———

=l

Damlacik ve Polimer Konsantrasyonunun Etkisi
0,2

0,15

Geri doniistimlii
kopruleme

0,1

0,05

Biyopolimer konsantrasyonu- C (kg/m3)

0 0,05 0,1 0,15 0,2
@ (pargacik hacmi)

Stabil bir sistem i¢in: Cg, < C < CDep
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0% 0.01 wt% 0.04 wt% 0.5 wt%
o _ Tikenm
L Csat Lamine Coep PO

Topaklanmasi Topaklanmasi

Damlaciklar
Kaplama ozellikleri :
* Yiizey yiikii (I')

» Kalinlik ()

* Gegirgenlik

Damlacik Konsantrasyonu : 1 ag%*



T
Sprey kurutucu

V

VAN
e -
s

Spray drop Feed fluid l
p <o p — Atomizer
> / i\‘
J / ‘ ‘\
Solvent
‘ Drying
chamber
; Powder
Wall / collection
material
Encapsulated —
oil droplet
Powder particle f:::;:,n:aauon
« Coating
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/Hﬁnojenizam

Arayuzel Kompozisyonun Zamana Baglilig

. w"“?%
Vf ‘;ﬁ} Kalinlik
Oﬁ-‘ \g) eElektriksel yiik
ﬁ
‘ﬁ“ﬁ‘

Araytizey bilesimi damlacik toplanmasini ve
boylece emilsiyon stabilitesini ve reolojiyi belirler

Homojenizasyon sirasinda ve sonrasinda rekabetci
absorpsiyona baglhidir
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~—Emilsiyonlar ve Nanoemulsiyonlar :

Olusumlarinin Karsilastirilmasi

Nanoemiilsiyonlar Emiilsiyonlar
* Diisiik veya yiiksek yogunluklu  Diisiik veya yiiksek
yontemler ile olusturulabilir yogunluklu yontemler ile
e Genellikle yiiksek emiilgator-yag olusturulabilir

oranlarina ihtiya¢ duyar

e Genellikle kii¢iik molekiillii
siirfaktanlara ihtiya¢ duyar

e Siirfaktanlar, proteinler ve
polisakaritler gibi cok cesitli
emiilgatorler kullanabilir

A)

Volume (%)
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- y S —
Sonuc et

« Koloidal tagiyici sistemin fonksiyonel performansini
belirleyen en 6nemli faktorlerden birl uygun parcacik
olusturma yonteminin se¢imidir.

« Oncelikle tastyici sistemin stabilite, reolojik ozellikler, optik
ozellikleri, koruyuculugu ve salinim profili gibi fonskiyonel
ozellikleri belirlenmelidir. Bu 6zellikler tasiyici
parcaciklari sekil, bilesim, boyut vb. Ozelliklerinin
belirlenmesinde kullanilir. Son olarak da istenen 6zelliklere

uygun tretim yontemi segilir.
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