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Badania nad wytwarzaniem emulsji woskowych
metodg emulgowania wysokocisnieniowego oraz
ultradzwiekowego

We wstepnej czesei artykutu przedstawiono cztery zasadnicze metody wytwarzania emulsji. W czes$ci do§wiadczalnej za-
prezentowano wyniki badan nad sporzadzaniem emulsji woskowych przy uzyciu dwoch roznych technik emulgowania:
wysokocisnieniowego i ultradzwickowego z zastosowaniem jonowych i niejonowych emulgatoréw. Dokonano poréwna-
nia wybranych wlasciwosci fizykochemicznych wytworzonych emulsji.

Stowa kluczowe: emulsje, emulsje woskowe.

Research on the production of wax emulsions with high-pressure and ultrasonic emulsification

The first part of the paper presents four basic methods of producing emulsion. In the experimental part, are presented, results
of the research on wax emulsion production conducted using two different emulsification techniques: high-pressure and
ultrasonic with the use of ionic and non-ionic emulsifiers. A comparison was made of selected physico-chemical properties

of the produced emulsion.
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Wstep

Dyspersje dwu lub wigcej niemieszajacych si¢ faz cie-
ktych nazywamy emulsjami, najczesciej fazami tymi sg olej
1 woda. Emulsje nalezg do licznej grupy uktadow dyspersy;j-
nych dos¢ powszechnie wystepujacych zardbwno w przyrodzie,
jak tez wytwarzanych przez przemyst. Emulsje powstaja i sg
wykorzystywane w wielu galeziach nowoczesnego przemy-
shu. Typowe przyktady emulsji to: mleko, masto, margaryna,
rozpuszczalne w wodzie lakiery oraz kremy i masci. W prze-
mysle farmaceutycznym i kosmetycznym, w celu zapewnienia
wysokiej biodostgpnosci oraz stabilnosci emulsji, wymagane
jest rozdrobnienie fazy rozproszonej ponizej 1 um [11, 12].

Stabilno$¢ emulsji, rozumiana jako zdolnos$¢ do nieroz-
warstwiania si¢ na odrebne fazy w czasie stosowania 1 prze-
chowywania, jest podstawowg cechg decydujaca o wiasci-
wosciach uzytkowych i handlowych tych substancji. Najwaz-
niejszymi czynnikami wplywajacymi na stabilno$¢ emulsji
sa: wysoki stopien dyspersji oraz waski przedziat rozmia-
roéw kropel fazy rozproszonej. Wielkos$ci te decyduja row-
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niez o walorach organoleptycznych i przyswajalnosci emul-
sji w zastosowaniach przemystowych. Od struktury emulsji
zalezg takze ich wlasciwosci reologiczne. Emulsje sg ter-
modynamicznie niestabilne ze wzglgdu na ich spontaniczng
tendencje do minimalizacji miedzyfazowego obszaru pomig-
dzy sktadnikami. Bardzo duze rozdrobnienie fazy rozproszo-
nej zapobiega rozwarstwianiu emulsji i wplywa na poprawe
trwatos$ci kinetycznej uktadu [3, 6].

Emulsje woskowe sa produktami umozliwiajacymi w pro-
sty i ekonomiczny sposob wykorzystanie doskonatych wta-
$ciwosci barierowych i ochronnych woskow. Latwos¢ apli-
kowania emulsji woskowych bez koniecznos$ci stosowania
procesOw podgrzewania i topienia powoduje, Ze sg one co-
raz szerzej wykorzystywane w przemysle i gospodarstwie
domowym, gtéwnie jako $rodki do:

* powlekania i zaklejania wioknistych produktow celulo-
zowych, takich jak: papier, karton i tektura,
* impregnowania ptyt widrowych,



» impregnowania wiokien, lin i tekstyliow,

* ochrony powierzchni podtog, karoserii samochodowych
oraz mebli,

» pokrywania powierzchni owocow i warzyw.

Operacje powlekania lub impregnowania przy uzyciu
emulsji, prowadzone pod dowolnym ci$nieniem, gwarantu-

ja doskonatg penetracje substancji woskowych w gtab ma-

teriatow 1 tworzyw [9].

Metody wytwarzania emulsji woskowych

Istnieja r6zne metody wytwarzania emulsji. W oparciu
0 sposob dostarczenia i wielko$¢ naktadu energetycznego
mozna je podzieli¢ na wysokoenergetyczne i niskoenerge-
tyczne. Metody wysokoenergetyczne, wymagajace dostar-
czenia do uktadu energii w celu uzyskania emulsji, to:

* metody mechaniczne, realizowane z zastosowaniem mie-
szadla szybkoobrotowego,

* metody ultradzwickowe,

* metody emulgowania wysokoci$nieniowego.

W technikach tych zuzywa si¢ energi¢ dostarczang do ukta-
du w celu rozdrobnienia kropel fazy rozproszonej w obecno-
$ci srodka powierzchniowo czynnego, ktory shuzy do zmniej-
szenia napi¢cia miedzyfazowego. Metody niskoenergetycz-
ne wykorzystuja potencjat chemiczny sktadnikéw emul-
sji. Przyktadem moze by¢ efekt ouzo oraz inwersja faz pod
wplywem temperatury lub zmiany sktadu. Te metody emul-
gowania bazujg na bardzo niskim napieciu migdzyfazowym
1 sa znane réwniez jako spontaniczne emulgowanie. Tech-
nika posrednig pomi¢dzy metodami wysokoenergetyczny-
mi i niskoenergetycznymi jest emulgowanie wykorzystuja-
ce porowate membrany [6].

Ze wzgledu na sposob prowadzenia procesy emulgowania
mozna podzieli¢ na ciagte lub periodyczne. Obydwie meto-
dy charakteryzuja si¢ rézna wydajnoscia produktu oraz wy-
maganymi naktadami ekonomicznymi, niezbednymi do za-
pewnienia infrastruktury pomocniczej dla urzadzen pracu-
jacych w systemie cigglym.

Najczesciej w produkeji przemystowej stosowane sg urzg-
dzenia przeznaczone do pracy ciagtej, a w laboratoriach do
pracy w systemie periodycznym.

Metoda mechaniczna

Sposrod wielu istniejacych metod otrzymywania emul-
sji najprostszym sposobem jest wytrzasanie. Jest to tech-
nika stosowana jedynie w doraznych przypadkach. Rzad-
ko mozna za jej pomocg otrzymac¢ trwale emulsje. Pewna
grupa uktadéw emulsyjnych wykazuje nietolerancj¢ na dtu-
gotrwate wytrzasanie i w jego efekcie ulega deemulgowa-
niu. Rownie nieskomplikowang z technicznego punktu wi-
dzenia metodg wytwarzania emulsji jest mieszanie. Sktad-
niki tworzace emulsje rozdrabnia si¢ przy uzyciu pojedyn-
czego lub wielu mieszadet o r6znej konstrukcji. Jest to naj-
popularniejszy sposob pozwalajacy otrzymywac dobrej ja-

ko$ci emulsje. Metodg te powszechnie stosuje si¢ w prakty-
ce laboratoryjnej oraz w procesach przemystowych realizo-
wanych na matg skale [4].

Wytwarzanie emulsji metodg mechaniczng mozna pro-
wadzi¢ w sposob ciagly lub periodyczny. W zaleznosci od
zastosowanej techniki uzywane sg mieszadta mechaniczne
o roznej geometrii 1 konstrukcji.

Proces emulgowania wigze si¢ z powstaniem odpowied-
nio duzej powierzchni migdzyfazowej na granicy ciecz—ciecz.
Energia potrzebna do realizacji tego celu w metodzie mecha-
nicznej jest dostarczana przez wytrzasanie, mieszanie i wi-
rowanie. Istota dziatania mechanicznych metod wytwarza-
nia emulsji sprowadza si¢ do zapewnienia takich warunkow
prowadzenia procesu, ktérym odpowiada wystepowanie wta-
Sciwie wysokich sit §cinajacych [3]. Efektywna energia po-
wodujaca rozpad kropli fazy rozproszonej w homogeniza-
torach periodycznych oddzialuje w postaci sit bezwtadno-
$ci oraz sit $cinajacych w przeplywie burzliwym. Homoge-
nizatory mechaniczne charakteryzuja si¢ $rednig wydajno-
$cia, natomiast oddziatywanie sit tworzgcych emulsje moz-
na zakwalifikowa¢ od §rednich do wysokich — w zalezno$ci
od czestoéci obrotow i geometrii mieszadta. Srednie $redni-
ce kropel fazy rozproszonej uzyskiwane podczas emulgo-
wania mechanicznego wynoszg najczesciej powyzej 2 um.

Homogenizatory mechaniczne przeznaczone do pracy cia-
glej to przede wszystkim mtyny koloidalne o réznych kon-
strukcjach oraz mieszalniki wysokoobrotowe. Ich konstruk-
cja oparta jest na mieszadlach z osiowym przeptywem emul-
gowanej mieszanki. W mtynach koloidalnych podziat kropli
fazy rozproszonej nast¢puje wskutek dziatania sit bezwtad-
nosci i $cinajacych oraz sit stycznych. W urzadzeniach tego
typu uzyskuje si¢ najczesciej rozdrobnienie fazy rozproszo-
nej powyzej 1 um. Przeptywowe homogenizatory do pracy
ciaglej charakteryzuja si¢ duza wydajnoscia [12].

Homogenizatory wysokocisnieniowe

Homogenizatory wysokoci$nieniowe dziatajg na zasadzie
przetlaczania cieczy przez waska szczeling utworzong przez
nieruchome czesci. Duza predkos$¢ przeptywu, ktora w prze-
kroju szczeliny moze dochodzi¢ do 200 m - s™', powoduje $ci-
nanie hydrauliczne oraz znaczny spadek ci$nienia, dzieki cze-
mu mozna uzyska¢ wysokie rozdrobnienie fazy rozproszo-
nej na krople o rozmiarach okoto 1 pm lub mniejsze [7, 13].
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Na emulsj¢ wstepng dozowang do homogenizatora wyso-
kocisnieniowego dziatajg sity Scinajace w przepltywie turbu-
lentnym 1 laminarnym oraz kawitacji. Pod wptywem tych sit
dochodzi do rozrywania kropel fazy rozproszonej na mniejsze
krople. Wartosci dziatajacych sit sg regulowane przy uzyciu
wielkosci szczeliny w zaworze homogenizujacym.

Zazwyczaj stosuje si¢ dwustopniowe emulgowanie wyso-
koci$nieniowe. W pierwszym stopniu dochodzi do rozdrob-
nienia kropel emulsji wstgpnej. Drugi stopien ma na celu
stabilizacje emulsji, polegajaca na rozbiciu tworzacych sig¢
po pierwszym stopniu agregatow kropel fazy rozproszone;.
Homogenizatory tego typu sg stosowane w celu uzyskania
emulsji charakteryzujacych si¢ podwyzszong stabilnoscia,
otrzymang dzigki wysokiemu rozdrobnieniu czgstek emul-
sji. Przemystowe homogenizatory ci$nieniowe pracuja naj-
czesciej w zakresach ci$nienia od 3 do 20 MPa. Istnieje linio-
wa zalezno$¢ pomigdzy wielko$cig zastosowanego ci$nienia
a rozmiarem uzyskanych §rednic kropel fazy rozproszonej
emulsji. Emulgowanie w warunkach wyzszego ci$nienia po-
woduje wicksze rozdrobnienie fazy zdyspergowanej [1, 12].

Homogenizatory ultradiwickowe

W tego typu homogenizatorach za procesy emulgowania,
obok kawitacji, odpowiedzialne sg kapilarne fale miedzyfa-
zowe. Fale te rozchodzg si¢ na powierzchni miedzyfazowej,
nie przenikajac w glab osrodka. Podczas zwigkszania nate-
zenia ultradzwickdw nastepuje wzrost amplitudy fali kapilar-
nej do takiej warto$ci, przy ktorej z grzbietow fali odrywaja
si¢ krople cieczy — wyrzucane do fazy rozpraszajacej [8, 10].

Najwazniejszymi parametrami procesowymi wptywaja-
cymi na efektywnos$¢ emulgowania ultradzwigkowego sa:
moc, czas trwania emulgowania i czestotliwos¢ fal ultradz-
wickowych. W homogenizatorach ultradzwigkowych moz-
na otrzymac¢ emulsje o bardzo duzym stopniu rozdrobnienia
fazy zdyspergowane;.

Proces wytwarzania emulsji w polu ultradzwickowym
jest bardzo ztozony i zalezy nie tylko od warunkow fizycz-

nych dziatania ultradzwickow, ale rowniez od rodzaju, wia-
sciwosci fizykochemicznych oraz parametrow akustycznych
niemieszajacych si¢ ze sobg cieczy [1, 12].

Emulgowanie membranowe

W procesie emulgowania z wykorzystaniem membran
wykonanych z ceramiki lub porowatego szkta faza rozpro-
szona przetlaczana jest przez pory membrany do drugiej cie-
czy stanowiacej faz¢ ciagla. Faza ciagla przeptywa wzdluz
wewngtrznej powierzchni membrany i porywa formujace si¢
krople u wylotow porow [1].

Podczas przettaczania fazy rozpraszanej do ciagtej przez
rurowe membrany o takiej samej $rednicy pordéw stosuje si¢
niskie ci$nienia, najczesciej o wartosci okoto 200 kPa. Ho-
mogenizatory membranowe mogag pracowaé w systemie sze-
regowym lub rownolegtym.

Podczas emulgowania za pomocg porowatych membran
krople emulsji sa tworzone przez bezpo$rednia dyspersj¢ i nie
zachodzi tutaj dziatanie sit rozrywajacych czastki emulsji na
mniejsze — jak w przypadku innych metod emulgowania. Do-
starczona energia shuzy do pokonania porowatej struktury mem-
bran i do oderwania tworzacej si¢ kropli fazy rozpraszanej
przez przeptyw fazy ciaglej. Stosowane membrany majg pory
odmiennej wielkosci w celu uzyskania emulsji o réznym stop-
niu rozdrobnienia. Membrany powinny by¢ wykonane z ma-
teriatow odpornych na peknigcia pod wptywem ci$nienia za-
stosowanego podczas emulgowania. Najczgsciej uzywane sa
membrany szklane lub ceramiczne. Emulsje o wickszym stop-
niu rozdrobnienia uzyskuje si¢ za pomoca membran ztozonych
z wielu warstw. Bardzo istotng cechg jest rowniez polarno$é.
Membrany nie mogg by¢ zwilzane przez faze dyspergowana.
Membrany hydrofobowe sg stosowane przy otrzymywaniu
emulsji typu W/O, a hydrofilowe przy uzyskiwaniu emulsji
O/W. Wielko$¢ czastek fazy zdyspergowanej zalezy od wiel-
kos$ci por6w membrany, emulgatora i jego stezenia, typu po-
wierzchni membrany oraz predkosci przeptywu fazy cigglej
i ci$nienia transmembranowego [1, 12].

Opis stanowisk do emulgowania

Emulgowanie wysokocisnieniowe

Gléwnym aparatem wchodzacym w sklad stanowiska jest la-
boratoryjny homogenizator cisnieniowy NS 1001L PANDA 1K,
wyprodukowany przez wloska firm¢ GEA NIRO-SOAVI S.p.A.
Aparat jest wyposazony w dwustopniowg glowicg homogeni-
zujaca. W pierwszym stopniu emulgowania zachodzi proces
rozbijania czastek wosku do wymiarow rzedu kilku mikro-
metréw. W drugim stopniu nastepuje ujednorodnienie emulsji
1 zmniejszenie jej lepkosci [7]. Schemat stanowiska homoge-
nizatora wysokoci$nieniowego przedstawiono na rysunku 1.
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Emulgowanie ultradiwi¢kowe

Emulgowanie ultradzwickowe prowadzono przy uzy-
ciu urzadzenia Hielscher UP400S o mocy ultradzwigkdéw
400 W, 24 kHz. Produkowane przez firm¢ Hielscher urza-
dzenia ultradzwickowe sg wykorzystywane w laboratoriach
i zaktadach produkcyjnych na calym §wiecie. Emulsje wstep-
ng sktadajaca si¢ z odpowiedniej iloséci stopionego wosku,
wody 1 emulgatorow, przygotowang w mieszalniku mecha-
nicznym, umieszczano w naczyniu o odpowiednich rozmia-
rach. Przygotowanie emulsji woskowych byto prowadzone



w okreslonych parametrach: mocy, czasu impulsu i czasu
trwania testu [2]. Schemat laboratoryjnego stanowiska do
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Rys. 1. Schemat stanowiska do wytwarzania emulsji woskowych

metoda emulgowania wysokocisnieniowego
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Rys. 2. Schemat stanowiska do wytwarzania emulsji
woskowych metoda emulgowania sonicznego

Badania nad wytwarzaniem emulsji woskowych

W celu wykonania emulsji woskowych zastosowano dwa
rodzaje parafin dostepnych w ofercie handlowe;j:
» parafing LTP 53H, rafinowang wodorem,
» parafing HR 56, rafinowang wodorem.

Wiasciwosci stosowanych surowcow woskowych przed-
stawiono w tablicy 1.

Tablica 1. Charakterystyka jako$ciowa surowcow woskowych

Parafina, LPT 53H
Parafina, 56 HR

53,0
55,2

3,950
4,028

0,68
0,75

Na podstawie wczesniejszych badan prowadzonych w In-
stytucie do wytworzenia emulsji woskowych wytypowa-
no dwa zestawy emulgatorow. Pierwszy zestaw to typowe
emulgatory niejonowe, stosowane gtownie w procesach wy-
twarzania emulsji O/W metoda emulgowania ci$nieniowego

oraz jako emulgator dodatkowy — stabilizujgcy emulgator
anionowy.

Drugi zestaw surfaktantoéw zawierat emulgatory kationo-
we oraz dodatek emulgatora anionowego.

W trakcie badan emulsje woskowe wytwarzane byty
w dwoch fazach. W pierwszym etapie wykonano emulsje
wstepna, tak zwany premiks, natomiast w drugim — premiks
poddawano wiasciwemu procesowi emulgowania wysoko-
ci$nieniowego lub sonicznego.

Wytwarzanie emulsji wstepnej odbywato si¢ metoda
,»woda do wosku”. Do roztopionego w mieszalniku wosku
dodawano odpowiednig ilo§¢ emulgatoréw niejonowych lub
jonowych i podgrzewano do temperatury 85°C, nieustannie
mieszajac (okoto 300 obr/min). Osobno podgrzewano do tem-
peratury 90°C wiasciwg ilos¢ wody destylowanej, z ewen-
tualnym dodatkiem emulgatora anionowego oraz substancje
pomocnicze. Wode¢ dozowano stopniowo do wosku, uzysku-
jac emulsje wstepng. Sktady oraz parametry procesow emul-
gowania podano w tablicy 2.

Ocena wiasciwosci wytworzonych emulsji

Wytworzone emulsje woskowe poddano ocenie jakoscio-
wej. Podstawowym parametrem charakteryzujacym jako$¢
emuls;ji jest jej stabilno$¢. Obserwacja wzrokowa emulsji
w czasie 30 dni magazynowania to kluczowa metoda spraw-

dzenia stabilno$ci. Emulsje nie wykazywaty zadnych oznak
degradacji w trakcie badania stabilnoSci.

Pomiary wspotczynnika lepkosci dynamicznej przeprowa-
dzono przy uzyciu lepkos$ciomierza Brookfielda LV-1I+ Pro,
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Tablica 2. Sktad emulsji wytworzonych z zastosowaniem réznych technik emulgowania

Emulgatory,
Wosk Woda substancje
[% (m/m)] [% (m/m)] | pomocnicze
[% (m/m)]
ci$nienie emulgowania ST
emulgowanie ci$nieniowe [bar] organoleptyczna
Ist. Il st. emulsji
parafina LPT 53H jonowe jednorodna,
EC-1 20% 728 7,2% 150 30 mlecznobiata
parafina LPT 53H jonowe jednorodna,
EC-2 20% 728 7,2% 250 30 mlecznobiata
parafina LPT 53H jonowe jednorodna,
EC-3 20% 728 7,2% 500 30 mlecznobiata
) parafina LPT 53H jonowe jednorodna,
EC-4 20% 728 7.2% 750 30 mlecznobiata
parafina LPT 53H niejonowe jednorodna,
EC-S 35% 61,0 4% 200 40 mlecznobiata
. , . czas impulsu moc czas pracy
emulgowanie ultradzwigkowe [%] [%] [s]
. jednorodna,
EU-1 paraﬁn;‘OI;fT S3H 59,8 J;’(‘)“;Vo;e 100 100 900 bardzo gesta,
’ e mlecznobiata
} parafina LPT 53H jonowe jednorodna,
EU-2 20% 728 7.2% 100 100 900 mlecznobiata
parafina LPT 53H niejonowe jednorodna,
EU-3 35% 61,0 4% 100 100 900 mlecznobiata
parafina 56 HR niejonowe jednorodna,
EU-4 30% 62,0 8% 60 %0 900 mlecznobiata
X parafina 56 HR niejonowe jednorodna,
EU-5 30% 62,0 8% 80 100 900 mlecznobiata
parafina 56 HR niejonowe jednorodna,
EU-6 30% 62,0 8% 100 100 900 mlecznobiata

w temperaturach 20 i1 40°C, stosujac predkosci obrotowe
wrzeciona rzedu 50 obr/min. Badane emulsje woskowe wy-
kazywaly zréznicowane wspotczynniki lepkosci dynamicz-
nej w zaleznosci od procentowego udziatu stosowanego kom-
ponentu woskowego. Wraz ze wzrostem temperatury pomia-
ru malata lepko$¢ dynamiczna emulsji. Porownujac emulsje
EC-1, EC-2, EC-3, EC-4 z emulsjg EU-2 oraz EC-5 z EU-3,
mozna stwierdzié¢, ze emulsje o tym samym sktadzie, wytwa-
rzane metodg emulgowania wysokocis$nieniowego, charakte-
ryzuja si¢ nizszymi wspotczynnikami lepkosci dynamicznej
niz emulsje wytworzone metoda emulgowania sonicznego.
Na podstawie otrzymanych wynikow wspotczynnika lep-
kosci dynamicznej probek emuls;ji, wytworzonych w homoge-
nizatorze ultradzwickowym, mozna stwierdzi¢ wyzsza war-
tos¢ wspodtczynnika lepkosci dynamicznej dla probki EU-1
uzyskanej przy uzyciu emulgatoré6w kationowych od emulsji
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wytworzonych za pomoca emulgatoréw niejonowych o bar-
dzo podobnym udziale sktadnika woskowego (emulsje EU-4,
EU-5, EU-6). Wyniki oznaczen wspotczynnika lepkosci dy-
namicznej przedstawiono w tablicy 3.

Warto$ciowg metoda, na podstawie ktdrej mozna ocenié
skuteczno$¢ emulgowania, jest metoda pomiaru wielko$ci
i charakterystyki rozktadu czastek zdyspergowanych w emul-
sji. Pomiar wielkosci czastek rozproszonych metoda dyna-
micznego rozpraszania $wiatla (DSL) prowadzono zgodnie
z procedurg opisang w normie PN-ISO 13321, zwanej row-
niez spektroskopig korelacyjng fotonow (PCS). Badania wy-
konano na aparacie Zetasizer Nano S firmy Malvern Instru-
ments. Aparat pozwala na pomiar $rednicy zdyspergowanych
czgstek w zakresie od 1 nm do 6 um [5].

Z przeprowadzonej analizy DLS rozkladu czastek fazy
rozproszonej w emulsjach woskowych wynika, ze wielkosci
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Tablica 3. Wiasciwosci fizykochemiczne wytworzonych emulsji

po . po
intensywnosci po objetosei liczebnosci
stabilna, bez oznak
69,1 (20°C, S-61, 50 rpm) o . .
EC-1 69.3 (40°C. S-61. 50 rpm) 279 291 239 dwa piki sm.lf.:tankowgma
i zelowania
stabilna, bez oznak
65,3 (20°C, S-61, 50 rpm) . . .. .
EC-2 57.7 (40°C. S-61. 50 rpm) 233 235 149 jeden ostry pik sm.u?tankow?mla
i zelowania
stabilna, bez oznak
79,4 (20°C, S-61, 50 rpm) . . N .
EC-3 67.7 (40°C. S-61. 50 rpm) 203 195 124 jeden ostry pik sm.u?tankowgma
i zelowania
stabilna, bez oznak
74,9 (20°C, S-61, 50 rpm) . . N .
EC-4 69.6 (40°C. S-61. 50 rpm) 184 175 121 jeden ostry pik smlétankowgnla
i zelowania
stabilna, bez oznak
83,6 (20°C, S-61, 50 rpm) . . .
EC-5 43.1 (40°C. $-61. 50 rpm) 244 354 152 dwa piki sm@tankowgma
i zelowania
stabilna, bez oznak
3416 (20°C, S-64, 50 rpm) . . . .
EU-1 1752 (40°C. S-64, 50 rpm) 441 596 264 jeden ostry pik snye;tankowgma
i zelowania
stabilna, bez oznak
108,2 (20°C, S-61, 50 rpm) . . . .
EU-2 65,5 (40°C, S-61, 50 rpm) 231 231 142 jeden ostry pik srqle?tankowgnla
i zelowania
o . . stabilna, bez oznak
gu-3 | 1032 (20°C, §-62, 50 rpm) 162 171 130 jeden pik $mietankowania
96,2 (40°C, S-61, 50 rpm) stosunkowo ostry .. .
i zelowania
stabilna, bez oznak
194,4 (20°C, S-62, 50 rpm) i . .
EU-4 153.0 (40°C, S-62, 50 rpm) 415 537 254 dwa piki sm‘lc?tankowgnla
i zelowania
stabilna, bez oznak
233,4 (20°C, S-62, 50 rpm) o . .
EU-5 233.1 (40°C, $-62. 50 rpm) 353 389 266 dwa piki sm.1<?tankow§1n1a
i zelowania
stabilna, bez oznak
208,2 (20°C, S-62, 50 rpm) o e .
EU-6 150.0 (40°C, S-62. 50 rpm) 322 342 253 dwa piki sm.u?tankow?ma
i zelowania

czastek fazy rozproszonej po intensywnosci (Srednice dyna-
miczne czastek) miescity si¢ w zakresie od 163 do 446 nm.
Emulsje woskowe wykonane metodg wysokocisnieniowg
charakteryzowaty si¢ matym zakresem wielkosci czastek:
od 181 do 281, natomiast emulsje wytworzone w homoge-
nizatorze ultradzwickowym posiadaty o wiele wiekszy za-
kres: od 163 do 446 nm. W wigkszosci wykresow rozktadu
czastek fazy rozproszonej, przy odpowiednich wartosciach
$rednicy czastek zaznaczonych na osi odcigtych, wystepu-
je jeden pik. Pojawienie si¢ drugiego piku, o wickszym za-
kresie $rednic czgstek, Swiadczy o niejednolitym rozdrob-
nieniu fazy rozpraszanej. Zjawisko to wystepuje ze wzgle-
du na obecno$¢ tzw. martwych przestrzeni w trakcie procesu
emulgowania. Efekt ten jest szczegolnie widoczny dla roz-

ktadu objetosciowego czastek fazy rozproszonej, poniewaz

niewielki procent czastek o wigkszej $rednicy zajmuje sto-

sunkowo duzg objetosc¢.

Analizujac wielkos$¢ czastek w emulsjach o takim sa-
mym sktadzie, wytworzonych w réznych parametrach pro-
cesu emulgowania, mozna stwierdzic¢, ze:

+ w trakcie emulgowania wysokoci$nieniowego Srednice
czastek fazy rozproszonej malejg wraz ze wzrostem za-
stosowanego cis$nienia podczas procesu. Probki od EC-1
do EC-4 posiadajg coraz wigksze rozproszenie czgstek
statych. Poréwnanie przedstawiono na rysunku 3;

* w probkach wytworzonych podczas emulgowania ul-
tradzwickowego réwniez zaobserwowano zaleznos$é
rozmiaru czastek emulsji od czasu trwania impulsu —
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intensywniejsza sonifikacja w trakcie procesu skutkuje
mniejszymi rozmiarami czastek, emulsje EU-4, EU-5,
EU-6 (rysunek 4);

300 W rozktad po intensywnosci
W rozktad po objetosci

W rozktad po liczebnosci

250

200

150 +

100

Srednica czastki statej [nm)

50

EC-1 (150 bar) EC-2 (250 bar) EC-3 (500 bar) EC-4 (750 bar)

Rys. 3. Wplyw ci$nienia zastosowanego w procesie
homogenizacji na wielko$¢ czastek fazy rozproszonej

*  wysoki wspotczynnik lepkosci dynamicznej danej emulsji
wplywa niekorzystnie na rozdrobnienie fazy rozproszonej
w procesie emulgowania ultradzwigkowego.

7 E rozktad po intensywnosci

600 - W rozktad po objetosci

W rozktad po liczebnosci

500 1

400 -
300 -

200 1

Srednica czastki statej [nm]

100

0

EU-4 EU-5 EU-6

Rys. 4. Wplyw czasu trwania impulsu w procesie emulgowania
ultradzwigkowego na wielkos¢ czastek fazy rozproszonej

Podsumowanie

Wytworzone emulsje woskowe zachowaly stabilnosé
przez okres 30 dni magazynowania.

Badane emulsje woskowe wykazywaly zréznicowane
wspotczynniki lepkosci dynamicznej w zaleznos$ci od pro-
centowego udziatu stosowanego komponentu woskowego.
Wraz z podwyzszeniem temperatury pomiaru malata lepko$é
dynamiczna emulsji. Porownujac wytworzone emulsje, moz-
na stwierdzi¢, ze emulsje o tym samym sktadzie, wytwarza-
ne metoda emulgowania wysokoci$nieniowego charaktery-
Zujg sie nizszymi wspotczynnikami lepkosci dynamicznej
niz emulsje wytworzone metodg emulgowania przy uzyciu
ultradzwigkow. W przypadku zastosowania emulgatoréw jo-
nowych uzyskano wigksza warto$¢ wspotczynnika lepkosci

dynamicznej od emulsji wytworzonych przy uzyciu emul-
gatoréw niejonowych o bardzo podobnym udziale sktadni-
ka woskowego.

Po dokonaniu poréwnania wielkosci i rozktadéw cza-
stek statych w wytworzonych emulsjach mozna zaobserwo-
wac, ze wysoka efektywnos¢ emulgowania uzyskano, sto-
sujac zard6wno metode wysokoci$nieniows, jak i ultradzwig-
kows. Dla emulsji o podobnej zawartosci sktadnika parafi-
nowego stwierdzono korzystny wptyw podnoszenia cis$nie-
nia emulgowania na rozdrobnienie fazy zdyspergowane;.
W przypadku emulgowania przy uzyciu ultradzwickdéw po-
dobny efekt osiagnieto dzigki wydtuzeniu czasu trwania im-
pulsu podczas procesu.

Prosimy cytowac jako: Nafta-Gaz 2017, nr 3, s. 200-207, DOI: 10.18668/NG.2017.03.08
Artykut nadestano do Redakeji 30.11.2016 r. Zatwierdzono do druku 20.01.2017 1.

Artykut opracowano na podstawie pracy statutowej pt.: Badania nad procesem wytwarzania emulsji woskowych z zastosowaniem jono-
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Zakres dziatania:
e opracowanie i modyfikacja technologii wytwarzania:
» olejow podstawowych (bazowych),

emulsji woskowych,

ZAKEAD OLEJOW, SRODKOW SMAROWYCH | ASFALTOW

» $srodkdw smarowych: olejéw przemystowych i smaréw plastycznych,
» woskoéw naftowych, (parafin i mikrowoskow), woskéw i kompozycji specjalnych oraz

» dodatkoéw stosowanych podczas wydobycia i transportu ropy naftowej i gazu ziemne-

go: inhibitoréw korozji, inhibitorow parafin, inhibitoréw hydratéw, inhibitorow hydra-
tow i korozji, deemulgatoréw oraz inhibitoréw oporoéw przeptywu ropy naftowej,

» asfaltow drogowych i przemystowych,

» olejow technologicznych do obrébki metali: emulgujacych i nieemulgujacych,

» niskokrzepnacych ptynéw do chfodnic samochodowych i spryskiwaczy samochodowych;

*  specjalistyczne badania oraz ocena wiasciwosci fizykochemicznych i uzytkowych:
» $srodkéw smarowych, smaréw plastycznych i olejéow przemystowych, silnikowych,
» woskow naftowych, woskow specjalnych oraz kompozycji i emulsji woskowych,

» asfaltow drogowych przemystowych oraz emulsji asfaltowych, roztworéw i mas asfaltowych oraz innych specyfikow asfalto-
wych;

*  opracowywanie zagadnien zwigzanych z gospodarka olejami odpadowymi i odpadami rafineryjnymi;
e sporzadzanie ekobilanséw proceséw technologicznych metoda Oceny Cyklu Zycia (LCA);
*  prowadzenie sekretariatu Podkomitetu ds. Asfaltéw KT 222.
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