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Badanie wielkosci czastek kompozyciji lakierowej metoda laserowa

Wstep

Leki w postaci emulsji, aerozoli czy masci, kremy kosmetyczne,
srodki spozywcze, koloidy glebowe, pigmenty w farbach itp. tworza
uktady dyspersyjne. W celu utrzymania ich stabilnosci i zachowania
pierwotnych wtasciwosci mimo uptywu czasu stosuje sig stabilizato-
ry. Zaliczy¢ do nich mozna $rodki powierzchniowo czynne (SPC)
oraz zaggszczacze. Obserwacja zjawisk destabilizacji zachodzacych
w uktadzie dyspersyjnym na skutek zmiany parametr6w poszczegdl-
nych sktadnikéw umozliwia prawidlowy dobdr stabilizatora

Znanych jest wiele sposobow pomiaru wielkosci czastek, a zna-
czacym wydarzeniem w okre$laniu rozmiaréw czastek byto zbadanie
wielko$ci nanostruktur. Rozwdj tych badan pozwolil réwniez na
lepsze okreslenie wielkosci czastek koloidalnych [Czechowski,
2011; Balinski, 2015]. W latach 50. zastosowano licznik Coultera.
Opracowano réwniez metodg polegajaca na pomiarze zmiany oporu
elektrycznego [Colver i in., 2008; Balinski, 2015]. Obserwowanie
czastek uktadu dyspersyjnego mozliwe jest dzigki wykorzystaniu
transmisyjnego i scaningowego mikroskopu elektronowego
[Quardokus i in., 2014].

Jedna z podstawowych metod stosowanych od 25 lat do okresla-
nia rozkladu wielko$ci czastek jest zjawisko dyfrakcji $wiatla.
W pierwszych analizatorach wykorzystywana byta dyfrakcja Fraun-
hofera [Ryzak i in., 2009]. Wspdlczesnie wykorzystuje si¢ dyfrakcjg
laserowa, gdyz odznacza si¢ ona powtarzalno$cia badan oraz szero-
kim zakresem pomiarowym przy krétkim czasie analizy. Technika ta
jest zastosowana w aparacie Analysette 22 MicroTec Plus firmy
Fritsch.

Celem pracy byto zbadanie wielkosci czastek kompozycji lakie-
rowej ztozonej z akrylowej dyspersji kopolimerowej o nazwie han-
dlowej Acrilem AS 140. Dyspersje tg stabilizowano za pomoca
dwdch $rodkéw powierzchniowo czynnych: Rokanol L10/80 i Roka-
nol T-18. Do kazdej préby zastosowano réwniez nieorganiczny
zageszczacz Bentonit. Badania prowadzone byly w celu wytypowa-
nia §rodka powierzchniowo czynnego o najlepszych wtasciwosciach
stabilizujacych. Sprawdzono takze, jak zmiana parametréw pomia-
rowych wplywa na $rednia wielko$¢ czastek uktadu.

Badania doswiadczalne
Materiaty i substancje pomocnicze

Do badan zastosowano nast¢pujace materiaty:

— zywicg akrylowa wodorozcienczalna Acrilem AS 140, firmy BASF
Polska Sp. z o.0. — termoplastyczna, drobnoziarnista zywica o ggstosci
1 g/lem®, pH 6,8, lepkosci 115 mPas, o niskiej zawartosci lotnych
zwiazkow organicznych [Karta charakterystyki: Acrilem AS 140]

— niejonowy $rodek powierzchniowo czynny Rokanol L10/80, firmy
PCC Rokita S.A., Brzeg Dolny — etoksylowany alkohol laurylowym
o ggstosci 1,2 g/cmS, PH 5,2 [Karta charakterystyki: Rokanol L10/80]

— niejonowy $rodek powierzchniowo czynny Rokanol T-18, firmy PCC
Rokita S.A., Brzeg Dolny — etoksylowany alkohol naturalny o gestosci
0,97 g/cm3, pH 5,7 [Karta charakterystyki: Rokanol T-18]

— zaggszczacz nieorganiczny Bentonit, produkt Zaktadow Gdorniczo-
Metalowych Zebiec S.A. — mineral o barwie brazowej, ggstosci
2,45 g/cmS, PH 46 [Karta charakterystyki: Bentonit].

Przygotowanie kompozycji lakierowej

Do naczynia homogenizatora wprowadzono 100 cm? roztworu po-
limeru Acrilem AS140 z zawarto$cia kolejno 2, 4, 6, 8, 10% mas.

$rodka powierzchniowo czynnego Rokanol L10/80 lub Rokanol T-18
oraz stalq iloscia zaggszczacza, 0,5 g Bentonitu. Dyspergowanie wyko-
nano za pomoca homogenizatora laboratoryjnego typu IKA-Ultra-
Turrax T-25 z mieszadlem typu IKA-S25N-18G o predkosci obrotéw
mieszadta 2,5+3 tys. obr/min., w ciagu 20 minut [Huck-Iriart, 2014].

Badanie wielkosci czastek

Badania wielkosci czastek wykonano metoda na mokro, na ukta-
dach zaraz po ich przygotowaniu oraz po 5, 12 i 30 dniach ekspozy-
cji. Dozowane prébki wprowadzano do komory pomiarowe;j,
w ktérej znajdowala si¢ ciecz dyspergujaca, do momentu uzyskania
odpowiedniej absorpcji strumienia (Rys.1).

Rys. 1.

Fritsch Analysette 22 MicroTec Plus w trakcie pomiar6w

Badane kompozycje poddane byly trzykrotnej dyfrakcji laserowe;j.
Srednia wielkos¢ czastek uktadéw wyliczona zostata po jednominu-
towej analizie. Pomiary przeprowadzono przy dwdch réznych usta-
wieniach parametréw pomiaru, ktérymi byty: ultradzwigki, pompa
oraz zakres pomiaru.

Do opracowania wynikéw rozktadu wielkos$ci czastek wykorzy-
stano teori¢ Franhofera stosowana w przypadku czastek wigkszych,
ktdrych $rednica jest co najmniej okoto 40-krotnie wigksza od dtu-
gosci fali $wiatla, czyli powyzej 50 um. Metoda jest odpowiednia do
pomiaru wielkos$ci az do dolnego zakresu milimetrowego, poniewaz
dla duzych czasteczek odchylenie $wiatlta wystgpuje gtéwnie przez
ugigcie. Nie ma réwniez konieczno$ci podawania optycznych para-
metréw badanych czastek [Ma i in., 2000].

Rozktad uziarnienia zarejestrowany dla kopolimeru Acrilem
AS140 z 10% Rokanolem L10/80 i stala ilo$cia zaggszczacza przed-
stawiono na rys. 2.

Wyniki i dyskusja

Dyspergowanie w wodzie roztworu kopolimeru akrylowego
z udziatem SPC oraz nieorganicznego zaggszczacza prowadzi do
powstania koloidalnego uktadu dyspersyjnego sktadajacego sig
z czastek, ktére w swoim jadrze zawieraja kopolimer. Warstewki
adsorpcyjne okreslaja stabilno§¢ sedymentacyjna i agregacyjna
takiego uktadu. Zapewne wewnatrz uktadu dyspersyjnego przebiega-
ja procesy asocjacji i koalescencji czastek micelarnych. Moga two-
rzy¢ si¢ aglomeraty czastek badanej dyspersji z rézna iloscia po-
chlonigtej fazy wodnej. Zjawiska te maja wplyw na destabilizacjg
czastek w uktadzie dyspersyjnym. Po okres§lonym czasie w ukladzie
ustala si¢ stan réwnowagi sedymentacyjnej. Polega on na tym, ze
objgtosci i sktady utworzonych faz nie ulegaja zmianie.
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Rys. 2. Rozktad uziarnienia przyktadowej probki:
Acrilem AS140, Rokanol L10/80 10%, 12 dziefn pomiaru

Analiza wielkosci czastek w czterech réznych odstgpach czaso-
wych pozwolita na zaobserwowanie zmian zachodzacych w uktadzie
dyspersyjnym. Istotna jest takze ilo$¢ zastosowanego $rodka po-
wierzchniowo czynnego. Zréznicowane warto§ci moga wskazywaé
na destabilizacj¢ ukladu. W przewazajacych przypadkach $rednia
wielko$¢ czastek w drugim dniu pomiaru maleje, a po piatym dniu
ro$nie. Warto$ci $rednich wielkos$ci czastek ponownie zmniejszaja
si¢ po miesigcu ekspozycji uktadu. Nieco odmiennie przedstawiaja
si¢ wyniki dla dyspersji, dla ktérych zastosowano ultradzwigki.
Rozbijaja one czastki na mniejsze i znaczaco maleje warto$¢ ich
$rednich wielko$ci. Niezaleznie od dnia pomiaru rozmiary czastek
przyjmuja podobne wartosci okoto 0,11 um. Dane te sa poréwny-
walne dla dwéch uzytych SPC. Na podstawie uzyskanych wynikéw
sporzadzono wykres zalezno$ci wielkosci czastek od czasu ekspozy-
cji. Przyktadowe wartosci dla jednego SPC z badanych uktadéw
przedstawiono na rys. 3.
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Rys. 3. Srednie wielkosci czastek dyspersji stabilizowanej Rokanolem L-10/80
i Bentonitem - nieorganicznym zaggszczaczem

Najlepsza stabilnoscia sposréd przebadanych uktadéw charaktery-
zowala si¢ dyspersja zawierajaca 6% Rokanolu L10/80, dla ktdrej we
wszystkich dniach pomiaru zauwazy¢ mozna niemal identyczna
wielkos$¢ czastek. Bardzo podobne zaleznosci uzyskano dla drugiego
$rodka powierzchniowo czynnego Rokanolu T18, o 8% zawartosci w
uktadzie. Po przeanalizowaniu zamieszczonych w tab.l mozna
stwierdzi¢, ze optymalnym st¢zeniem dla utrzymania jak najlepszej
stabilno$ci dyspersji bylo zastosowanie 6% SPC Rokanolu L10/80
oraz 6% SPC Rokanolu T18.

Whioski

Zastosowana dyfrakcja laserowa (wykorzystana w Analyssete 22
MicroTec Plus firmy Frisch) jest bardzo dobra technika okreslania
wielkosci czastek dyspersji kopolimerowych.

Srodkiem powierzchniowo czynnym, przy ktérym dyspersja
Acrilem AS 140 wykazata najwigksza stabilno$¢ okazal sig
6% Rokanol L10/80 oraz Rokanol T18. Badana prébka o 6% zawar-
tosci SPC wciagu 30 dni wykazywata najwigksza stabilno$¢
srednich wielkosci czastek.

Tab. 1. Srednie wielkosci czastek dyspersji zmierzone po uptywie kolejnych dni,
przy zastosowaniu zakresu pomiarowego 0,08+2000 pm

Rokanol L10/80 Rokanol T18
Stezenie Cuas Srodni Srodni
SPC’ :’ rednia . 'y rednia .
o [dnil | wielkose | APSOPR | iepoge | Absorpeia
[%] . strumienia, . strumienia,
czastek, %] czastek, %]
[um] [um]
1 215 10 395 12
5 5 179 15 98 19
12 395 12 112 13
30 145 16 118 14
1 176 11 395 21
4 5 154 16 149 28
12 163 17 119 16
30 107 7 109 11
1 176 12 396 17
5 154 10 202 22
6
12 163 20 138 11
30 107 16 196 5
1 222 8 127 12
5 112 11 100 14
8
12 205 15 182 13
30 126 8 169 9
1 207 12 165 11
5 108 11 178 10
10
12 100 7 393 10
30 116 22 286 6

Analiza wynikéw dowiodta, ze surfaktant Rokanol L10/80 znacz-
nie lepiej stabilizowat uktad niz Rokanol T-18.

Ponadto przeprowadzone badania potwierdzily, iz dobér odpo-
wiednich parametréw, tj.: wlaczenie i intensywno$¢ ultradzwigkéw
oraz pompy wplywaja na wielko$¢ czastek.

Kopolimer akrylowy Acrilem AS 140 ma tendencj¢ do tworzenia
agregatoéw i asocjatow czastek, czego dowodem sa réznice w rozkta-
dzie wielkosci czastek badanych uktadéw.
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