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ROK LXVI

Badania laboratoryjne nad wytwarzaniem
mikroemulsji woskowych metodg
wysokocisnieniowej homogenizacji

Wstep

Emulsje woskowe sa produktami umozliwiajacymi
wykorzystywanie doskonatych wtasciwosci barierowych
i ochronnych woskéw w prosty i ekonomicznie korzystny
sposob. Latwos¢ aplikowania emulsji woskowych bez ko-
niecznosci stosowania proceséw podgrzewania i topienia
powoduje, ze znajduja one coraz szersze zastosowanie
w przemysle i gospodarstwie domowym — gtéwnie jako
srodki do:

— powlekania i zaklejania wtoknistych produktow celu-
lozowych, jak papier, karton i tektura,

— impregnowania ptyt wiérowych,

— impregnowania witokien, lin i tekstyliow,

— ochrony powierzchni podtog, karoserii samochodowych
oraz mebli,

— pokrywania powierzchni owocow 1 warzyw.

Nalezy przy tym zauwazyc¢, iz operacje powlekania lub
impregnowania za pomoca emulsji moga by¢ prowadzone
pod dowolnym ci$nieniem, gwarantujac tym samym dosko-
natq penetracj¢ substancji woskowych w gtab materiatow
itworzyw [1, 4].

Emulsje woskowe sa dyspersjami typu ,,olej w wodzie”,
gdzie faza rozpraszajaca jest woda, a faza rozproszona
(zdyspergowana) sa najczgsciej woski parafinowe i/lub
inne rodzaje woskow, wzglednie substancje zawierajace
w swoim sktadzie woski pochodzenia naftowego, jak np.
gacze parafinowe. Emulsje woskowe zawieraja zwykle
od 15% (m/m) do 40% (m/m) woskow. Ze wzglgdu na
brak powinowactwa woskow do wody (tj. ze wzgledu na
ich niezwilzalno$¢), wytworzenie emulsji jest niezwykle
trudne i wymaga zastosowania odpowiednich emulgatoréw.
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Mechanizm wytwarzania emulsji ,,olej w wodzie” to pro-
ces znany i stosowany od dawna. Bazuje na opracowanej
w poczatkach XX wieku teorii mi¢dzyfazowego napigcia
powierzchniowego oraz teorii orientacji. Jednak rozwdj
technologii produkcji emulsji woskowych, datowany na
lata 60. 1 70. ubieglego wieku, zostat osiagnicty gldwnie
dzigki stosowaniu metody ,,prob i btedow™ [1, 4, 10].
Zaobserwowano, iz w procesie energicznego mieszania
1 w obecnosci emulgatoréw, stopione woski dysperguja
w postaci potciektych lub ciektych kropelek o wymiarach
rz¢du 20 do 40 mikrometrow. Poprzez dodatkowy wydatek
energetyczny (np. homogenizacj¢ mechaniczna lub rozbi-
janie czastek ultradzwigkami) mozna w sposob znaczacy
zmniejszy¢ rozmiar czastek rozproszonych — do okoto
1 mikrometra, co korzystnie wptywa na stabilno$¢ wy-
tworzonych emulsji. Aktualnie, stabilne emulsje woskowe
uzyskuje si¢ stosujac techniki ci$nieniowe, pozwalajace na
zreemulsyfikowanie ciektego wosku w fazie wodnej [10].
Specyfikacje gotowych emulsji woskowych produko-
wanych przez firmy europejskie, amerykanskie i chinskie
r6znig si¢ pod wzgledem wymagan jakosciowych, w zalez-
nosci od rodzaju ich zastosowania. Podstawowe parametry
jako$ciowe mieszcza si¢ w nastgpujacych zakresach [1]:
» wielko$¢ czastki wosku w emulsji: od 1 do 10 pum,
» zawarto$¢ czesci statych: od 15% (m/m) do 60% (m/m),
* Dbarwa: od mleczno-biatej do kremowe;j,
e stabilno$¢: od 30 do 90 dni,
+ gesto$¢ w temperaturze 30°C: od 1g/cm’ do 1,2 g/cm’,
e pH:o0d3,5do 11 (w zaleznosci od rodzaju emulgatoréw
i dodatkow).



Emulsje przechowywane przez dhuzszy okres wykazuja
zjawisko $§mietankowania, tzn. gromadzenia si¢ czastek fazy
rozproszonej na powierzchni, na skutek dziatania sit wypor-
nosci cieczy. Zjawisku temu sprzyja duza rdznica gestosci
fazy rozproszonej i rozpraszajacej oraz wigkszy promien cza-
stek rozproszonych. Dalszym etapem destrukcji jest taczenie
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si¢ pojedynczych czastek rozproszonych w wigksze skupiska
(flokulacja), czego efektem koncowym jest ztamanie emulsji,
czyli rozdzielenie si¢ faz (koalescencja). Niekiedy, zwlaszcza
przy wyzszych koncentracjach fazy rozproszone;j, flokulacja
prowadzi do zjawiska zelowania emulsji, czyli wytworzenia
stabilizujacej, zelopodobnej struktury [2].

Zasadnicze komponenty emulsji parafinowych — woski

Zasadniczymi komponentami emulsji woskowych (pa-
rafinowych) sa r6znego rodzaju woski naftowe: parafiny,
mikrowoski i ich mieszanki, woski naturalne, woski mo-
dyfikowane (utleniane), syntetyczne woski poliolefinowe
oraz woski z procesu Fishera-Tropscha, a takze woski
polarne i1 kopolimerowe [1, 4].

Istotnymi sktadnikami woskow naftowych, decyduja-
cymi o uzyskaniu odpowiednich wlasciwosci uzytkowych
wytwarzanych emulsji, a wigc przede wszystkim dobrych
wlasciwosci ochronnych przed wilgocia oraz innymi czyn-

nikami atmosferycznymi i mikrobiologicznymi, sa wg-
glowodory n-parafinowe i izo-parafinowe. W przypadku
woskow naturalnych, wzglednie syntetycznych polarnych,
funkcje te pelnia rowniez inne rodzaje zwiazkow organicz-
nych. Sa to gléwnie estry wyzszych kwasow thuszczowych
i wyzszych alkoholi alifatycznych, a takze amidy i ketony
o dlugich tancuchach alifatycznych.

Sktad woskow musi by¢ dobrany tak, aby w emulsji byta
zabezpieczona wymagana zawarto$¢ substancji czynnej,
a zawartos¢ oleju w wosku nie przekraczata 2—-3% (m/m).

Emulgatory stosowane w produkcji emulsji woskowych

Oleje parafinowe, wazelinowe oraz woski, w tym
zwlaszcza woski syntetyczne, niezwykle trudno ulegaja
emulgowaniu, a wytworzone w jej efekcie emulsje sa nie-
trwale. Poniewaz w emulsjach powierzchnia styku dwoch
faz (niemieszajacych si¢ sktadnikow) jest bardzo duza, uktad
moze by¢ trwaly tylko w przypadku, gdy sity napigcia po-
wierzchniowego migdzy fazami beda bliskie zeru. Efekt taki
uzyskuje si¢ dzigki zastosowaniu odpowiednio dobranych
srodkdw powierzchniowo-czynnych (surfakantéw), w tym
konkretnie emulgatoréw. Czasteczki surfakantow sktadaja
si¢ z czg$ci hydrofilowej, tatwo rozpuszczalnej w wodzie
oraz cze¢Sci hydrofobowej (liofilowej), tatwo rozpuszczalnej
w oleju lub wosku. Ich budowa sprawia, ze tworza mo-
no-molekularng warstewke na granicy fazy rozproszonej
1 rozpraszajacej, a poniewaz powinowactwo surfakantow do
obu faz jest podobne, powoduja praktycznie zanik napigcia
powierzchniowego (dobre emulgatory) Iub przynajmnie;j
jego powazne obnizenie (Srodki powierzchniowe-czynne),
stabilizujac tym sposobem emulsje olejowo-wodne [10, 11].

Powinowactwo emulgatora do fazy olejowej i fazy
wodnej okre$la parametr HLB (Hydrophilic-Liophilic
Balance — rbwnowaga hydrofilowo-lipofilowa). Warto$¢
HLB jest parametrem addytywnym, tzn. dla zastosowa-
nej mieszaniny kilku emulgatorow mozna ja obliczy¢ na
podstawie warto$ci HLB poszczego6lnych sktadnikow i ich
wzglednego udziatu w mieszaninie.

Na podstawie wyliczonych warto$ci HLB $rodkow
powierzchniowo-czynnych mozna przewidzie¢ kierunek
ich zastosowania. Ustalono, ze emulgatory stosowane do
wytwarzania emulsji W/O winny wykazywac¢ warto$ci
HLB na poziomie od 3 do 6, a emulgatory dla emulsji
O/W —od 8 do 12 (15) [10, 11].

Jako emulgatory do wytwarzania emulsji woskowych
stosowane sa $rodki powierzchniowo-czynne typu ka-
tionowego, anionowego oraz niejonowego. Emulgatory
kationowe to najczesciej alkiloaminy, polioksyalkiloami-
ny oraz amidy — powstajace w reakcji tych amin z wyso-
koczasteczkowymi kwasami ttuszczowymi. Emulgatory
anionowe natomiast to wysokoczasteczkowe kwasy alki-
losulfonowe, alkilobenzeno-sulfonowe, oksyalkilenowane
kwasy ttuszczowe i ich sole. Do emulgatoréw niejo-
nowych zaliczamy z kolei oksyetylenowane nasycone
i nienasycone alkohole tluszczowe, etery polioksyety-
lenoglikoli syntetycznego alkoholu thuszczowego, etery
polioksyetylenowe alkoholi ttuszczowych nasyconych
i nienasyconych, estry wysokoczasteczkowych kwasow
tluszczowych 1 alkoholi wielowodorotlenowych, estry
polialkilenoglikoli 1 wielkoczasteczkowych kwasow
tluszczowych oraz blokowe kopolimery tlenku etylenu
i tlenku propylenu. Dziatanie emulgatorow niejonowych
w réznych zastosowaniach przemystowych zostato do-
ktadnie przebadane [12].
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Metody wytwarzania emulsji woskowych

Istnieja trzy podstawowe metody wytwarzania emulsji
woskowych [1, 10, 11]:

1) zdyspergowanie wody w wosku,
2) zdyspergowanie wosku w wodzie,
3) emulgowanie ci$nieniowe.

Metoda ,,woda do wosku” realizowana jest przez
dodawanie goracej wody do stopionego wosku zawie-
rajacego emulgatory i odpowiednie dodatki, stosujac
intensywne mieszanie. W miar¢ zwigkszania ilosci do-
dawanej wody wytworzona emulsja typu ,,woda w wo-
sku” ulega inwersji — przeobrazajac si¢ w emulsj¢ typu
»wosk w wodzie”. Metoda ta wymaga zatem stosowania
woskow o niskich temperaturach topnienia i stosunkowo
niskiej lepkosci.

Z kolei metoda ,,wosk do wody” polega najczesciej na
stopieniu wosku z dodatkiem jednego emulgatora i dodawa-
niu go do goracej wody (zawierajacej pozostate emulgatory
oraz dodatki) w procesie intensywnego mieszania. Dozowa-
nie realizowane jest bezposrednio na powierzchnig lub do
wnetrza fazy wodnej, poprzez otwor w szybie mieszadta.

W zakresie emulgowania cisnieniowego funkcjonuja
dwie techniki: metoda bezposrednia i metoda posrednia.
Pierwsza stosowana jest do wytwarzania emulsji za po-
moca niejonowych srodkdéw powierzchniowo-czynnych.
Polega ona na zmieszaniu w zbiorniku (homogenizatorze);
w temperaturze o 10°C wyzszej od temperatury topnienia
wosku i pod ci$nieniem do 200 at., catej ilosci woskow,
emulgatorow, dodatkow (przeciwpiennych i regulatorow
pH) oraz wody. Uformowana w ten sposob emulsjg pod-
daje si¢ gwattownemu schtadzaniu pod ci$nieniem atmos-

ferycznym, stosujac efektywnie dziatajacy, zewnetrzny
wymiennik ciepta.

Metoda posrednia stosowana jest dla wszystkich typow
emulsji, w szczegdlno$ci emulsji wytwarzanych przy uzy-
ciu anionowych 1 kationowych $rodkéw powierzchniowo-
czynnych. Polega ona na wytworzeniu wstepnej emulsji
— zawierajacej wszystkie komponenty woskowe, srodki
powierzchniowo-czynne 1 dodatki oraz cze$¢ z przewidzianej
ilosci wody. Pozostata woda wprowadzana jest w kontrolo-
wanych dozach, w temperaturze ponizej 100°C, powodu-
jac inwersje wytworzonej emulsji typu ,,woda w wosku”
w emulsje typu ,,wosk w wodzie”. Nastepnie, podobnie, jak
w przypadku metody bezposredniej, uformowana emulsje
gwaltownie si¢ schtadza pod ci$nieniem atmosferycznym,
stosujac efektywny, zewnetrzny wymiennik ciepta.

Zasadniczym elementem aparatury do wytwarzania
emulsji woskowych sa homogenizatory pracujace w zakre-
sie od 50 do 1500 bar oraz homogenizatory ultradzwigko-
we. Aparaty te wytwarzane sa przez znane $wiatowe firmy
specjalizujace si¢ w produkcji urzadzen do rozdrabniania
i dyspergowania, takie jak: APV Homogenizer Group
Ronnie & Gaulin (Dania), BRT Technology (Chiny), Glen
Mills, Inc (USA), Sonic Corp. (USA) oraz Hielscher-
Ultrasound Technology (USA) [5, 7].

Metoda ci$nieniowa pozwala na uzyskanie czastek
fazy rozproszonej o wielko$ci ponizej 1 mikrometra, przy
zastosowaniu emulgatorow w ilosciach od 1% (m/m) do
maksimum 4,5% (m/m) w emulsji. Wymienione korzys$ci
sprawiaja, ze w USA praktycznie 100% emulsji woskowych
produkuje si¢ wtasnie ta metoda.

Badania jakosciowe i aplikacyjne emulsji parafinowych

Emulsja woskowa powinna wykazywaé¢ dobrg stabil-
nos$é, tj. dlugotrwate, jednorodne rozproszenie fazy statej
w wodzie — osiagane dzigki bardzo duzemu rozdrobnieniu
czasteczek fazy rozproszonej (do wymiarow rzedu kilku
mikrometrow). Ponadto, w zalezno$ci od sposobu jej za-
stosowania, musi odznacza¢ si¢ odpowiednia lepkoscia
dynamiczng i wlasciwymi parametrami uzytkowymi —
takimi jak: dobra impregnowalno$¢, wysoka odporno$é
na $cinanie, dobre wtasno$ci barierowe itp.

Metody badania jako$ci emulsji przeznaczonych do
roznych zastosowan zostaly szczegotowo opracowane
i znormalizowane. Wérdd nich najczesciej stosuje sig:

e oznaczenie lepkosci dynamicznej, ktore wykonuje
si¢ zazwyczaj przy uzyciu wiskozymetru Brookfiel-
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da, w temperaturze otoczenia, przy matych szybko-
Sciach $cinania. Lepkos¢ emulsji parafinowych bada
si¢ zwykle po 24 godzinach od jej wytworzenia oraz,
dla poréwnania i oceny jej stabilno$ci, po 30 dniach
magazynowania [3],

e oznaczenie wielkosci czqstek zdyspergowanych, ktore
mozna wykona¢ stosujac licznik Coultera. Wielkos¢
czastek mozna rdwniez oszacowac stosujac mikroskop
optyczny, umozliwiajacy ogladanie preparatu w §wietle
widzialnym, niespolaryzowanym, przy powigkszeniu
co najmniej 500 razy [1, 10],

* okreslenie stabilnosci emulsji, ktore mozna wykonac
stosujac turbidymetrig, tj. metode spektrofotometryczna,
polegajaca na pomiarze relacji pomigdzy iloScia Swiatta



emitowanego przez zrodlo, a iloscia $wiatta docieraja-

ca do detektora spektrofotometru, po przejsciu przez

kuwete z badana probka emulsji. Pomiary te nalezy
wykona¢ kilkukrotnie w czasie przewidzianym na

magazynowanie emulsji [9].

Badania wlasciwosci uiytkowych emulsji stosowa-
nych do impregnacji i powlekania polegaja na wykonaniu
testu jakosciowego warstewki woskowej o odpowied-
niej grubos$ci, wytworzonej z emulsji na plytce szklanej
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za pomoca specjalnego aplikatora [8]. Test polega na
zbadaniu warstewki pod wzgledem wygladu (przejrzy-
sta, transparentna, nieprzejrzysta, matowa) oraz doty-
ku (lepka, nielepka). Nastgpnie wykonuje si¢ probg na
wodoodpornos$é, zanurzajac plytke pokryta warstewka
emulsji do wody i obserwujac zmiany zachodzace na
jej powierzchni (pegkanie i1 ztuszczanie sig¢ warstewki).
Za najlepszy wynik uznaje si¢ brak jakichkolwiek zmian
w ciagu 20 dni badania.

Opis laboratoryjnego stanowiska do wytwarzania emulsji woskowych

Uruchomione w Pionie Technologii Nafty INiG labo-
ratoryjne stanowisko do wytwarzania emulsji woskowych
metoda wysokocisnieniowej homogenizacji pozwala na od-
wzorowanie sposobu uzyskiwania tych produktéw w proce-
sie przemystowym. Stanowisko to pozwala na wytwarzania
emulsji woskowych metoda bezposrednia lub posrednia.
Jego gtéwnym aparatem jest laboratoryjny homogenizator
ci$nieniowy NS 1001L PANDA 1K produkcji wloskiej
firmy NIRO-SOAVI S.p.A. Firma jest certyfikowana zgod-
nie z UNI EN ISO 9001:200 pod katem projektowania,
wykonania i serwisowania homogenizatordw oraz pomp
wysokoci$nieniowych. Homogenizator przystosowany jest

KOMORA

CISNIENIOWA

do pracy w jedno- lub dwustopniowym uktadzie ci§nien.
Maksymalne ci$nienia robocze wynosza: w I stopniu do
1000 bar, w II stopniu do 100 bar. Wydajno$¢ aparatu
przy ci$nieniu 1000 bar wynosi 20 1/h (ok. 333 ml/min).
W I stopniu homogenizacji zachodzi proces rozbijania
czastek fazy rozproszonej do wymiaréw rzedu kilku mi-
krometréw, a w II stopniu homogenizacji nastepuje ujed-
norodnienie emulsji i zmniejszenie jej lepkosci.
Homogenizator zaprojektowany jest w sposob uta-
twiajacy jego obstuge i1 konserwacj¢. Urzadzenie mozna
my¢ woda — wykorzystujac obieg srodkéw myjacych lub
recznie, po zdemontowaniu obudowy zabezpieczajace;.

ODBIERALNIK
(OGRZEWANIE, MYCIE)

CYKL PRODUKCYJNY

Rys. 1. Schemat stanowiska do wytwarzania emulsji woskowych metoda homogenizacji wysokocisnieniowe;j
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Sterowanie start/stop umiejscowione z przodu maszyny
moze by¢ wykorzystane do zatrzymania awaryjnego. Ho-
mogenizator wyposazony jest ponadto w obudowg z po-
lerowane;j stali kwasoodpornej oraz standardowy materiat
uszczelnienia: EPDM i PTFE (teflon). Objgtos¢ wewngtrz-
na komory ci$nieniowej wynosi 12 cm’, co zmniejsza
sciezke przeptywu do wielkosci szarzy ok. 200 ml.

Blok ci$nieniowy homogenizatora obejmuje nastgpu-
jace czescei:

— nurnik pompy ze specjalnym uszczelnieniem tloka, bez
smarowania wodnego,

— zawory kulowe: ssacy i tloczacy, w wykonaniu cera-
micznym z zamknig¢ciem sprezynowym,

— doktadny ci$nieniomierz elektroniczny.

Dla przystosowania laboratoryjnego homogenizatora
NS 1001L PANDA 1K do wytwarzania emulsji woskowych
aparat zostal wyposazony w regulowany system ogrzewania
komory ci$nieniowej, system wstgpnego przygotowania
1 dozowania mieszanki (tj. stopionego wosku z emulgatorami
1 woda destylowana) oraz system szokowego schladzania
produktu w spiralnej chtodnicy z ptaszczem wodnym. Dla
zapewnienia czystoSci uktadu, zbiorniki i chtodnica zostaty
wykonane ze stali nierdzewnej. Oprzyrzadowanie homo-
genizatora skonstruowano w Dziale Technicznym INiG.

Schemat laboratoryjnego stanowiska do wytwarzania
mikroemulsji woskowych metoda wysokocisnieniowej
homogenizacji przedstawia rysunek 1. Rzeczywisty wy-
glad aparatow i urzadzen obrazuje natomiast rysunek 2.

Homogenizator zlokalizowany jest na stole laboratoryj-
nym, a pozostate elementy oprzyrzadowania (termostat, ptyta
grzewcza z mieszalnikiem, panel sterujacy) rozmieszczone
sa na specjalnie skonstruowanym stelazu. Zbiornik obie-
gowej wody grzewczej, zbiornik przedgonu oraz zbiornik
produktu umieszczone zostaly na ruchomych podstawach,
umozliwiajacych ich przesuwanie w osi x 1 y.

3

Rys. 2. Stanowisko do wytwarzania emulsji woskowych
metoda homogenizacji ci$nieniowe;j

Przebieg testu wytwarzania emulsji woskowych

Proces wytwarzania emulsji woskowych rozpoczyna
si¢ od ogrzania pompy oraz komory ci$nieniowej ho-
mogenizatora do temperatury minimum 70°C. System
ogrzewania polega na przepuszczaniu przez aparat — pod
ci$nieniem atmosferycznym (bez wlaczania silnika pom-
py) — wody destylowanej o regulowanej wydajnosci stru-
mienia, w ukladzie: termostat-homogenizator-termostat.
Po uptywie okoto 30 minut pompa i komora ci$nieniowa
homogenizatora uzyskuja wymagang temperature, mie-
rzona czulta termopara, podtaczona do panelu steruja-
cego. Dopiero wtedy mozliwe jest wytaczenie systemu
ogrzewania i rozpoczegciu procesu podawania surowca.

W przypadku wytwarzania emulsji woskowych metoda
bezposrednia, surowiec (tj. mieszanka odpowiedniej ilosci
stopionego wosku, wody i emulgatorow) jest wstepnie
przygotowywany w ogrzewanym zbiorniku/mieszalniku,
i dopiero po osiagnigciu wymaganej temperatury 90°C
podawany grawitacyjnie do homogenizatora.
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Stosujac metode posrednia, w ogrzewanym zbiorni-
ku/mieszalniku przygotowuje si¢ mieszankg¢ stopionego
wosku, czesci emulgatorow i czgsSci wody. Nastepnie do
wstepnej emulsji wody w wosku dodaje si¢ partiami wodeg
zawierajaca pozostale emulgatory. Uzyskana tym sposo-
bem emulsje wosku w wodzie podaje si¢ grawitacyjnie do
homogenizatora. Pozostata wodg pochodzaca z ogrzewania
homogenizatora, wraz z pierwsza partiag emulsji, odbie-
ra si¢ ze zbiornika przedgonu, natomiast wytworzona
i energicznie schtodzona emulsje woskowa gromadzi si¢
w zbiorniku produktu.

Po przepuszczeniu przez homogenizator catego su-
rowca i odebraniu catego produktu nastgpuje proces phu-
kania komory ci$nieniowej. W tym celu wiaczony zostaje
obieg goracej wody destylowanej z dodatkiem detergentu,
w uktadzie zbiornik wody-homogenizator-odbiornik. Phu-
kanie trwa do momentu, gdy z homogenizatora wyptynie
idealnie czysta woda.
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Opis przeprowadzonych badan

W cyklu przeprowadzonych badan z zastosowaniem
dwustopniowej homogenizacji ci$nieniowej wytworzono
ogotem 10 emulsji woskowych na bazie woskéw naf-
towych, w tym: parafiny, gaczu parafinowego lekkiego
oraz gaczu parafinowego cigzkiego. Zawartos¢ wosku
w emulsjach wahata si¢ od 30% (m/m) do 50% (m/m).
Do badan wytypowano dwa zestawy emulgatoréw, do-
zowane do mieszanek w ilosci ogotem 2,5% (m/m) lub
5,0% (m/m):

— zestaw | do wytwarzania emulsji metoda bezposred-
nia, zawierajacy dwa emulgatory niejonowe i dodatek
emulgatora anionowego (wartos¢ HLB-12,6),

— zestaw Il do wytwarzania emulsji metoda posrednia,
zawierajacy emulgatory kationowe oraz dodatek emul-
gatora anionowego i niejonowego (warto§¢ HLB-9).
Zastosowane ci$nienia w I/II stopniu homogenizacji wa-

haty si¢ od 100/20 baréw do 220/50 barow. Przeprowadzo-
no rowniez test polegajacy na powtornym przepuszczeniu
przez homogenizator gotowych, wytworzonych wczesniej
emulsji, w warunkach ci$nien nizszych niz stosowane do
ich wyprodukowania.

Wytworzone emulsje woskowe poddano ocenie jako-
sciowej — przeprowadzajac wizualna oceng barwy, jed-
norodnosci i ptynnosci probek emulsji, umieszczonych
w rozdzielaczach szklanych o ksztatcie walca i pojem-
nosci 2 1. Ponadto, dla wytworzonych emulsji przepro-
wadzono badania lepko$ci dynamicznej oraz okreslono
metoda mikroskopowa jednorodnos¢ emulsji i wielko$¢
zdyspergowanej czastki wosku.

Okres badania jednorodnosci i stabilno$ci emulsji meto-
da wizualna w temperaturze otoczenia okoto 20°C wynosit
0d 30 do 90 dni. Jednorodnos¢ i ptynnos¢ emulsji oceniano
obserwujac ewentualne oznaki §mietankowania, flokulacji
lub zelowania. Wszystkie wytworzone emulsje wykazaty
ptynnos¢ i jednorodnosé. Niewielki efekt $mietankowania
zanotowano dla emulsji E-5, zawierajacej 50% (m/m)
gaczu lekkiego.

Probke emulsji E-1 poddano badaniom stabilno$ci
W czasie, z zastosowaniem metody turbidymetrycznej.
Oznaczenie wykonano na aparacie Turbiskan Classic MA
2000. Dla badanej probki emulsji przeprowadzano pomiar
natg¢zenia Swiatta przechodzacego oraz $wiatta wstecznie
rozproszonego w 7-dniowych odstepach czasu, w ciagu
21 dni. W trakcie tej obserwacji nie zanotowano zmian
natg¢zenia $wiatla przechodzacego 1 wstecznie rozproszo-
nego, co wskazuje na dobra stabilno$¢ emuls;ji (rysunki 3
14). Pomiary lepkosci dynamicznej przeprowadzono przy

uzyciu lepkosciomierza Brookfielda LV-II + Pro, w tem-
peraturze 40°C, przy uzyciu wrzeciona S-61 oraz predko-
$ci obrotowych rzedu 10 i 100 obr/min. Badane emulsje
woskowe wykazywaly bardzo mata lepko$¢ dynamiczna;
szczegolnie emulsje na bazie lekkiego gaczu parafinowego,
wytworzone przy zastosowaniu wysokich cisnien homo-
genizacji 1 wigkszej ilosci emulgatorow. Lepko$¢ tych
emulsji byta mozliwa do zmierzenia jedynie przy bardzo
niskich predkosciach obrotowych.

Rys. 3. Prébka emulsji E-4 (powigkszenie x 500)

Rys. 4. Probka emulsji E-10 po pierwszym przej$ciu
przez homogenizator (powigkszenie x 100)

Pomiary wskazaly, iz lepko$¢ dynamiczna emulsji
zwigkszala si¢ wraz z:
» lepkoscia wosku bazowego w uktadzie: gacz lekki —
parafina — gacz cigzki,
+ stosowaniem coraz nizszych ci$nien homogenizacji,
* stosowaniem mniejszej ilosci emulgatorow.
Powtorne przepuszczenie przez homogenizator wy-
tworzonej emulsji woskowej, z zastosowaniem nizszych
ci$nien niz przy jej wytworzeniu, powodowato spadek
jej lepkosci.
Nie stwierdzono réznic pomigdzy lepkoscia emulsji
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parafinowych, wytworzonych metoda posrednia i bez-
posrednia.

Badania jednorodnos$ci wytworzonych emulsji oraz
wielkosci rozproszonych czastek wosku przeprowadzo-
no przy uzyciu mikroskopu firmy Nikon model Eclipse
400 Pol. Preparaty obserwowano w §wietle widzialnym, bez
polaryzacji. Zarejestrowano zdjgcia mikroskopowe probek
emulsji przy powigkszeniach x 100 i x 500. Uzyskane
emulsje woskowe wykazaty generalnie dobra jednorod-
nos¢ i charakteryzowaty si¢ wysokim rozdrobnieniem fazy
rozproszonej, tj. woskow. Wielko$¢ czastek stalych nie
przekraczata 5 mikrometroéw (rysunek 5), a w przypadku
emulsji gaczu lekkiego, wytworzonych z zastosowaniem
wysokich ci$nien homogenizacji, uzyskano rozdrobnienie
ponizej 1 mikrometra (rysunek 6). Stwierdzono tym sa-
mym, ze gdy wymiary czastek wosku w emulsji zmniej-
szaly si¢ wraz ze zwigkszaniem ci$nien roboczych homo-
genizacji — rozdrobnienie fazy statej wzrastato. Powtdrne

Rys. 5. Probka E-10 po drugim przejsciu przez
homogenizator (powigkszenie x 100)

przejscie emulsji przez homogenizator zwigkszato stopien
jej jednorodnosci (rysunek 7). Zestaw wynikow badan nad
wytworzeniem i ocena jakosciowa emulsji woskowych
przedstawiono w tablicy 1.
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Rys. 6. Natezenie §wiatta przechodzacego w probece emulsji E-1
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Rys. 7. Natgzenie $wiatla wstecznie rozproszonego w probce emulsji E-1
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Tablica 1. Wyniki badan jako$ciowych wytworzonych emulsji woskowych

artykuty

Cisnienie Lepkosé¢ .
[bar] Ocena wizualna dynamiczna Analiza
Kod emuls;ji yn mikroskopowa
Zawarto$¢ wosku [cP] — wielko$¢ czastki
Zawarto$¢ emulgatow gt gt Okres Temperatura: 40°C wosku
& I'stopien | IIstopien magazynowania Wrzeciono S 61 (]
Obroty: 1/min Hm
E-1 Ptynna
Gacz lekki HR, 30% (m/m) 220 50 jednorodna 480,3/10 1-2
Zestaw 1, 5% (m/m) 90 dni
E-2 Ptynna
Gacz lekki HR, 30% (m/m) 220 50 jednorodna 6,0/100 1-3
Zestaw 1, 2,5% (m/m) 70 dni
E-3 Plynna
Gacz lekki HR, 30% (m/m) 150 30 jednorodna 7,44/100 2-3
Zestaw 1, 2,5% (m/m) 68 dni
E-4 Plynna
Parafina HR 56, 30% (m/m) 150 30 jednorodna 8,46/100 <3
Zestaw 1, 2,5% (m/m) 67 dni
E-5 Plynna
Gacz lekki HR, 50% (m/m) 150 30 jednorodna 7,86/100 <3
Zestaw 1, 2,5% (m/m) 60 dni
E-6 Plynna
Gacz cigzki, 30% (m/m) 220 50 jednorodna 9,99/100 <5
Zestaw 1, 5% (m/m) 55 dni
E-7 Pierwsze Ptynna
Parafina HR 56, 30% (m/m) przejscie 40 jednorodna 8,3/100 -
Zestaw 11, 5% (m/m) 200 35 dni
E-7* Drugie Ptynna
Parafina HR 56, 30% (m/m) przejscie 20 jednorodna 7,5/100 -
Zestaw 11, 5% (m/m) 100 35 dni
E-8 Pierwsze Ptynna
Gacz lekki HR, 30% (m/m) przejscie 40 jednorodna 480,5/10 <1
Zestaw 1, 2,5% (m/m) 200 30 dni
E-8* Drugie Ptynna
Gacz lekki HR, 30% (m/m) przejscie 20 jednorodna 488,3/10 <1
Zestaw 1, 2,5% (m/m) 100 30 dni

*Uzyskane po przejsciu przez homogenizator emulsje E-7 i E-8 przepuszczono ponownie przez aparat, stosujqc nizsze cisnienia w 1 i 11 stopniu
homogenizacji.

Podsumowanie

Przeprowadzone badania daty poglad na temat wy-
twarzania mikroemulsji woskowych wysokiej jakosci
metoda homogenizacji wysokoci$nieniowej, w zakresie
optymalizowania zawarto$ci emulgatoréw oraz doboru
parametrow procesowych. Uzyskane wyniki pozwoli-
ty na sformutowanie wstgpnych wnioskéw w zakresie
wplywu zastosowanych cisnien roboczych w I i II stop-
niu homogenizacji, a takze przeprowadzania powtorne;j
homogenizacji uzyskanych emulsji, na ich jakos¢ i sta-
bilno$¢ w czasie.

Przeprowadzone badania wykazaty takze duza przy-
datno$¢ laboratoryjnego stanowiska do wytwarzania
mikroemulsji woskowych metoda wysokocisnieniowej
homogenizacji. Mozliwos$ci techniczne i1 technologiczne
stanowiska, a takze r6znorodno$¢ metod oceny jakosciowej
wytworzonych emulsji, jakie zastosowano w opisanych
badaniach, stanowia znakomita baz¢ dla podejmowania
wielokierunkowych badan rozwojowych nad wytwarza-
niem mikroemulsji woskowych do wysokospecjalistycz-
nych zastosowan w przemysle.
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