RHEOTEST Medingen
Reometr RHEOTEST® RN - Artykuty farmaceutyczne i kosmetyczne.

Zadania pomiarowe w pracach badawczo-rozwojowych

Gtéwnym przedmiotem zainteresowan farmacji i kosmetyki w tym zakresie sg emulsje, takie jak kremy i ptyny kosmetyczne, jak réwniez zele i roztwory
zawierajgce srodki powierzchniowo-czynne majgce czesto ztozone wiasciwosci reologiczne. Jest to powdd, dla ktérego wyznaczanie, optymalizacja,
zarzadzanie i sterowanie wtasciwosciami zwigzanymi z ptynieciem odgrywa znaczgcg role przy opracowywaniu nowych produktow.

Ponadto, uwzglednia i bierze sie pod uwage nizej wymienione, wazne charakterystyki reologiczne:

= Wyznaczanie optymalizacja i sterowanie granicg ptyniecia, wystepujaca przede wszystkim w kremach, w powigzaniu z warunkami przepakowywania,
magazynowania i stosowania.

= Ocena, optymalizacja i sterowanie wtasciwosciami zwigzanymi z ptynieciem, ktérym towarzysza zréznicowane predkosci $cinania w catym cyklu
produkcyjnym, od jej poczatku i przetwarzania (mieszanie, sedymentacja, dyspergowanie, homogenizacja, pompowanie), poprzez faze koncowg
produkcji (przepakowywanie, wyttaczanie, barwienie), transport i magazynowanie, az do korzystania z wyrobu koncowego przez konsumenta
(wyciskanie z tubki, rozprowadzanie na powierzchni skory).

= Ocena, optymalizacja i sterowanie wtasciwosciami zaleznymi od czasu (tiksotropia).

= QOcena, optymalizacja i sterowanie strukturg produktu (wtasciwosci lepkosprezyste).

Mozliwe predkosci scinania wystepujace w peinym cyklu produkcyjnym

« Magazynowanie: 0s”
« Swobodne sptywanie, sedymentacja: 0,001 ... 18
 Pompowanie, przettaczanie: 1... 1000s
« Dyspergowanie, wyttaczanie, walcowanie, barwienie: 1000... 100000s™
¢ Rozprowadzanie: na skorze: 10 000 ... 100000 s™
* Homogenizacja wysokocisnieniowa: 10 000 ... 1 000 000 s™

Przede wszystkim nalezy zwraca¢ uwage na stabilnos¢ produktu podczas magazynowania oraz podczas transportu. Procesy sedymentacji i
mieszania sg sobie przeciwne. W tych wszystkich procesach decydujaca role odgrywa optymalne ustawienie granicy ptyniecia i optymalnej
lepkosci w warunkach obcigzenia. Granica plyniecia i optymalna lepkosé w warunkach obcigzenia stanowig réwniez istotne kryteria podczas
stosowania wyrobu (wyciskanie i rozprowadzanie na skérze).
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Ocena produktu i kontrola jakosci

Kontrola jakosci w pierwszej kolejnosci dostarcza dane dotyczace wtasciwosci reologicznych, powtarzalne i poprawne pod wzgledem metrologicznym.
Charakterystyki uzyskiwane za pomocg reometrow musza by¢ poréwnywalne z catym asortymentem produkcji danego wytworcy, jak rowniez powinny by¢
metrologicznie istotne zaréwno dla dostawcdw jak i dla stuzb kontroli jako$ci.

Aby scharakteryzowaé wtasciwosci ptyniecia srodkéw farmaceutycznych i kosmetycznych, konieczne jest sporzgdzanie krzywych ptyniecia w dostatecznie
szerokim zakresie predkosci $cinania oraz dokladne wyznaczanie granicy ptyniecia wyrobu finalnego. Przyblizone wyznaczanie granicy ptyniecia na
podstawie pomiaréw odksztatcen lub przy korzystaniu z reometrow rotacyjnych oraz dalszej ekstrapolacji, mogg prowadzi¢ do znacznych rozbiezno$ci i tym
samym do powstawania defektéw produkcji i dlatego mozna je zalecac tylko doraznie w wyjgtkowych przypadkach. Ponadto konieczne jest wykonywanie
pomiaréw wytrzymatosci struktury badanego materiatu (tiksotropii), a takze wyznaczanie wlasciwosci lepkosprezystych.

Waznymi parametrami charakteryzujacymi produkt jest granica ptyniecia i oczywiscie zmiana lepko$ci, a takze stopien oraz szybkos¢ degradacji i odbudowy
struktury jak réwniez czas trwania powrotu sprezystego i wartos¢ modutu sprezystosci. Standardowe metody pomiaru powinny implementowaé dobrg
powtarzalnos¢ i poréwnywalnosé. Nalezy réowniez bra¢ pod uwage termiczne i mechaniczne przygotowywanie prébki do badan (historie prébki) a takze
specyficzny algorytm stuzacy do oceny danego produktu.

Procedura pomiarowa wyznaczania lepkosci pozornej, zaleznej od predkosci scinania.
Testy ze sterowang predkoscig (CR-Tests)
= Krzywa rownowagowa w zakresie predkosci scinania 0,04 ... 20 000 s przy badaniu wtasciwosci reologicznych zaleznych od gradientu
predkosci.
Przykfad — patrz rys. 1

= Petla histerezy przy sterowaniu predkoscig $cinania w obu kierunkach, sporzadzana w celu zbadania wtasciwosci reologicznych zaleznych
od czasu scinania (tiksotropia).
Przyktad — patrz rys. 2

Procedura pomiarowa wyznaczania kinetyki degradacji i odbudowy struktury.
Testy ze sterowang predkoscig (CR-Tests)

= Testy krokowych zmian przy sterowaniu predkoscig scinania w celu badania odbudowy lub degradacji struktury.
Przykfad — patrz rys. 3.

Testy ze sterowanym naprezeniem (CS-Tests)

= Testy krokowych zmian przy sterowaniu naprezeniem scinajgcym w celu badania odbudowy lub degradacji struktury.
Przyktad — patrz rys. 4.



Procedura pomiarowa wyznaczania granicy ptyniecia i lepkosci ,,zerowej”
Testy ze sterowanym naprezeniem (CS-Tests)
= Krzywe ptyniecia przy sterowaniu naprezeniem $cinajgcym w celu wyznaczania granicy ptyniecia lub lepkosci ,zerowej”.
Przyktad — patrz rys. 5.

Procedura pomiarowa wyznaczania wiasciwosci lepkosprezystych
Testy ze sterowanym naprezeniem (CS-Tests)
= Testy petzania i powrotu sprezystego przy sterowaniu naprezeniem $cinajagcym w celu wyznaczania materiatowych wiasciwosci
lepkosprezystych.
Przyktad — patrz rys. 6.

Zadania pomiarowe:

Badanie wtasciwosci reologicznych zaleznych od predkos$ci Scinania i od czasu $cinania.

Wyznaczanie wptywu sktadu, warunkéw produkcji na zmiany lepkosci przy réoznych predkosciach $cinania (krzywe réwnowagowe) i na czas odbudowy
struktury (tiksotropia)

Dane réwnowagowych krzywych ptyniecia lub krzywych lepkosci majg szczegolne znaczenie dla procesow przetworczych (pompowanie, mieszanie). Sg one
réwniez skorelowane z percepcjg wyrobu przez uzytkownika (a dodatkowo z dziataniem na skére). Dane rownowagowe uzyskane na podstawie krzywych
ptyniecia (petli histerezy) przy sterowaniu predkoscig $cinania w obu kierunkach, sg szczegdlnie interesujgce dla charakteryzowania struktury wewnetrznej i
stabilno$ci emulsji oraz zeli.
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Rys. 1. Réwnowagowe krzywe ptyniecia Rys. 2. Petla histerezy przy sterowaniu predkoscig $cinania w obu kierunkach (pole histerezy)



Uwagi:

Dla wyznaczania lepkosci w funkcji predko$ci scinania niezbedne jest utrzymywanie ustalonej temperatury. Ponadto, istotne znaczenia ma czas pomiaru.
Konieczne jest uzyskiwanie rownowagi przy kazdej predkosci scinania. Oznacza to, ze przy matych predkosciach $cinania wymagany jest dtuzszy czas
pomiaru, a przy wysokich gradientach predkosci — krétszy czas pomiaru. Efekty zmian czasowych i predkosci $cinania sa rejestrowane w postaci krzywych
petli histerezy wyznaczanych przy ustalonych zmianach predkosci scinania w obu kierunkach.

Zadania pomiarowe:

Wyznaczanie wptywu sktadu, warunkéw produkcji i czasu mieszania na degradacje struktury (spadek lepkosci), przy obcigzeniu (stosowanie) lub na
odbudowe struktury w spoczynku albo przy matych obcigzeniach (magazynowanie) za pomoca testow skokowych zmian predkosci scinania (CR) lub
skokowych zmian naprezen $cinajacych (CS). Na tej podstawie mozna uzyska¢ znaczace informacje dotyczace zachowania sie emulsji i zeli. Dzieki temu
mozna oceni¢ wptyw warunkow na wytrzymatosé struktury i jej zdolno$¢ do modyfikaciji.
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Rys. 3. Pomiary przy sterowaniu skokowymi zmianami predkosci Rys. 4. Pomiary przy skokowych zmianach naprezenia $cinajgcego (CS-Tests)
Scinania (CR-Tests)
Uwagi:

Degradacja struktury przez wymuszone $cinanie (CR) daje informacje o pozgdanym obnizaniu lepkosci przy transporcie, przetwarzaniu i pakowaniu
potproduktéw i wyrobow finalnych. Odbudowa struktury w warunkach spoczynku i przy niskich predkosciach scinania jest typowa dla uzyskania stabilnosci
podczas magazynowania. Degradacja struktury pod obcigzeniem przy zdefiniowanych naprezeniach $cinajgcych daje informacje o wtasciwej stabilnosci



produktu podczas transportu, w przetworstwie oraz przy pakowaniu pétproduktow i wyrobéw finalnych. W czasie pomiaréw wykonywanych przy
sterowaniu naprezeniami $cinajgcymi (CS), stabilnos¢ produktu (w odréznieniu od pomiaréw wykonywanych przy sterowaniu predkoscig $cinania), jest
skorelowana z naprezeniami. Odbudowa struktury w warunkach spoczynkowych i przy niskich predkosciach scinania jest typowa dla stabilnosci podczas
magazynowania. W odréznieniu od pomiaréw wykonywanych przy sterowaniu predkoscig scinania, uzyskuje sie w ten sposob granice ptyniecia w sposob
bezposredni.

Zadania pomiarowe:

Wyznaczanie wptywu skfadu, warunkéw produkcji i czasu mieszania na granice ptyniecia. W tym celu zwieksza sie stopniowo w sposdéb ciggty (w ustalonym
okresie czasu) naprezenia Scinajace, przy czym w dyskretnych (skokowych) odstepach czasu mierzy sie wynikowe predkosci $cinania. Po wykonaniu tych
pomiaréw, oblicza sie na ich podstawie wynikajgce stad lepkosci pozorne.
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Rys. 5. Wyznaczanie granicy ptyniecia wyrobu finalnego
Uwagi:

Przy praktycznej prezentacji danych pomiarowych, mozna przedstawia¢ ,zaleznos¢ lepkosci w funkcji naprezen scinajgcych”. Naprezenie $cinajace
odpowiadajace lepkosci maksymalnej jest traktowane jako krytyczne naprezenie $cinajace, niezbedne do zainicjowania ptyniecia badanego materiatu. Takie
krytyczne naprezenie scinajace jest skorelowane z pierwszym dziataniem na skore, ktére obejmuje odczucie pierwszego natozenia emulsji kosmetycznej.
Ponadto, pomiar granicy ptyniecia daje wazne informacje o stabilnosci wyrobu podczas magazynowania, a takze méwi o jego skionnosci do rozwarstwiania.



Zadania pomiarowe:

Wyznaczanie sktadowej lepkiej i sprezystej pozwala na okreslenie facznego odksztatcenia (deformacji) oraz takich krytycznych wartosci jak czas powrotu
sprezystego, niezbednego dla uzyskiwania powtarzalnych wynikow. Wymagane do tego celu pomiary powrotu przy petzaniu opisujg pierwsze stadium
wihasciwos$ci zwigzanych z odksztatceniem przy ustalonym naprezeniu $cinajgcym oraz drugie stadium zwigzane z odksztatceniem powrotnym prébki po
catkowitym usunieciu obcigzenia.
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Rys. 6. Test powrotu przy petzaniu
Uwagi:

Pod wptywem dziatania sit miedzyczasteczkowych, w emulsjach tworzy sie nadstruktura, ktéra moze byc¢ zniszczona czesciowo lub catkowicie podczas
napetniania naczynia (co odpowiada wstepnemu $cinaniu). Destrukcja takiej struktury jest na ogoét odwracalna, czemu odpowiada powrét sprezysty przy
pefzaniu.

Zaleznos¢ deformaciji lepkiej i sprezystej oraz czasu powrotu sprezystego, jest odzwierciedleniem waznych wtasciwosci uzytkowych z punktu widzenia
konsumenta. Wymienione wyzej wtasciwosci lepkosprezyste i krétki czas powrotu sprezystego sg skorelowane m.in. z dobrymi wtasciwosciami podczas
naktadania makijazu.
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