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Homogenizacja emulsji o/w podczas przeptywu
przez ztoze mikroczastek weglika krzemu

Wstep

Emulsje sa uktadami wielofazowymi o specyficznych wlasciwosciach,
ktére sprawiaja, ze sa powszechnie wykorzystywane w przemysle
izyciu codziennym. Zastosowanie znajduja przede wszystkim emulsje
charakteryzujace si¢ znaczng trwaloscia, cho¢ mozna réwniez znalez¢
przyklady zastosowan emulsji nietrwatych.

W celu zapewnienia emulsji odpowiedniej trwato$ci dodawane
sa do niej surfaktanty, biatka i polimery, ktére zapobiegaja lub
spowalniaja koalescencjg¢ kropel. Innym czynnikiem decydujacym
o trwatosci emulsji jest rozmiar kropel. W przypadku, gdy sa one
zbyt duze dochodzi do rozwarstwienia emulsji ($§mietankowania
lub sedymentacji). Opracowano szereg metod pozwalajacych
uzyska¢ emulsje o okreslonym rozmiarze kropel i obecnie proces
ten jest opanowany w skali technicznej. W przemysle zastosowa-
nie znalazty przede wszystkim homogenizatory mechaniczne
i ultradzwigkowe. Monodyspersyjne emulsje o malej S$rednicy
kropel mozna réwniez uzyska¢ za pomoca ich przetlaczania przez
membrany. Metoda ta ma kilka odmian, a jedna z nich jest przetta-
czanie przez tzw. membrany dynamiczne [Nazir i in., 2013; Nazir
iin., 2014; Sahin i in., 2014].

Membrana dynamiczna to zwykle kilkumilimetrowa warstwa mi-
krokulek, przez ktéra jest przettaczana wstgpnie wytworzona
w mieszalniku lub homogenizatorze emulsja (premiks) [Nazir i in.,
2013; Nazir i in., 2014]. Mechanizm rozpadu kropel w kanalikach
nie jest do konca poznany. Z badan Nazira i in. [2013] wynika, ze w
zaleznosci od stosunku srednicy kanalika do $rednicy kropel i pred-
kosci przepltywu emulsji ich rozpad nastgpuje pod wptywem napre-
zen $cinajacych, rozciagajacych lub sity bezwladnosci. Réwniez
straty ci$nienia podczas przeptywu emulsji przez zloze porowate
silnie zaleza od stosunku $rednicy kropli do $rednicy kanalikéw
[Cortis i Ghezzehei, 2007]. Metody ich obliczen dla emulsji rozcien-
czonych zaproponowano w pracy Blaszczyka i in. [2017].

W opublikowanych do tej pory pracach do homogenizacji emulsji
bylo wykorzystywane zloze czastek kulistych. Celem badan przed-
stawionych w prezentowanej pracy bylo sprawdzenie mozliwosci
wykorzystania warstwy mikroczastek weglika krzemu (SiC) jako
membrany dynamiczne;.

Badania doswiadczalne

Aparatura. W badaniach uzyto ztoze wgglika krzemu o wyso-
kosci 3,5 mm i $rednicy 7,9 mm zlozone z czastek o klasie ziarna
71 pm - 100 pm. Czastki przed wprowadzeniem do dyszy, ktérej
schemat przedstawiono na rys. 1, byly poddane kilkugodzinnemu
przesiewaniu w celu usunigcia frakcji o rozmiarze mniejszym od
71 pm. Dolna cze$¢ dyszy byta zaopatrzona w sito o splocie
holenderskim. Przeptyw emulsji przez dysz¢ byt wymuszany
przez pompg strzykawkowa, ktéra pozwala uzyska¢ zadane objg-
toSciowe natgzenie przeplywu ptynu. Pomiar strat ci$nienia byt
prowadzony za pomoca czujnika PR-35X fimy Keller (zakres
pomiarowy do 3-10° Pa, catkowite pole btedu 0,05%) zlokalizo-
wanego przed wlotem do dyszy.

W rurociagu doprowadzajacym ptyn do dyszy zaobserwowano
wystgpowanie $mietankowania emulsji wstgpnej. Z tego powodu
zastosowano poziome ustawienia dyszy, dzigki czemu rozkiad
$rednic kropel emulsji doplywajacej do powierzchni zloza
byt zblizony do rozktadu $rednic kropel emulsji wstgpnej wytwo-
rzonej w homogenizatorze.
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Rys. 1. Schemat dyszy z wypetnieniem

Materiaty. Do wytworzenia emulsji uzyto wodg destylowang oraz
olej mineralny 20-250 wyprodukowany przez Instytut Nafty i Gazu

w Krakowie Wspdtczynnik jego lepkosci kinematycznej w 20°C
wynosit 246,73 mm?%s, a gestos¢ — 884,2 kg/m’. Emulsja byta stabi-
lizowana dodatkiem Tweenu40 (Sigma-Aldrich), ktérego udziat
objetosciowy w fazie wodnej wynosit 5%.

Emulsje wstepna wytworzono przy uzyciu homogenizatora IKA®
Ultra Turrax T 50 basic zaopatrzonego w koncéwke S 50N —
G 45 G. Podczas homogenizacji stosowano prgdko$¢ obrotowa
4000 rpm przez 20 s. Sciste stosowanie si¢ do oméwionej procedury
pozwalato uzyskaé odtwarzalna emulsj¢ wstgpna, ktéra dzigki zasto-
sowaniu niskich obrotéw i krétkiego czasu homogenizacji zawierata
stosunkowo duze krople.

Pomiary. Srednice kropel emulsji wstepnej oraz emulsji uzyska-
nych po przetloczeniu przez zltoze weglika krzemu okreslano na
podstawie zdjg¢ wykonanych przy uzyciu mikroskopu Nikon Eclipse
50i wyposazonego w kamerg OptaTech. Analiza zdj¢¢ byla prze-
prowadzona za pomoca programu Matlab R2017b firmy MathWorks.

Wyniki i dyskusja

W pierwszym etapie przeplywu emulsji przez warstwe ztoza
porowatego nastgpowato czgsciowe blokowanie kanalikow przez
krople oleju, co prowadzito do zmniejszenia przepuszczalno$ci
ztoza [Blaszczyk i in. 2016; Btaszczyk i in. 2017]. Przy statym
nat¢zeniu przeptywu emulsji blokowanie kanalikéw wywotywato
wzrost strat ci$nienia. Po pewnym czasie straty ci$nienia stabili-
zowaly sig, co §wiadczyto, ze przepuszczalno$¢ ztoza ustabilizo-
wata si¢. Podane w tab. 1 straty ci$nienia AP oraz omdéwiona
ponizej struktura kropel oleju dotycza emulsji poddanych prze-
tlaczaniu przez zloze SiC o ustabilizowanej przepuszczalno$ci.

Na rys. 2 przedstawiono przyktadowe poréwnanie rozkiadu
$rednic kropel emulsji wstgpnych i przettoczonych przez warstwe
weglika krzemu. Wynika z niego, ze podczas przeptywu emulsji
przez warstwg SiC zanikaly krople o $rednicy wigkszej
od 30 um. Jednoczesnie wzrastata ilo§¢ kropel o $rednicy okoto
10 um, a znaczna ilo$¢ oleju byta réwniez zawarta w kroplach
o $rednicy mniejszej od 10 pm. Na rys. 2a przedstawiono réw-
niez rozktad kropel emulsji przetloczonej jedynie przez
sito zamocowane w dyszy. W tym przypadku rozktad kropel
emulsji wstgpnej i przettoczonej przez sito jest do siebie zblizo-
ny, co $§wiadczy, ze jedynie ztoze weglika krzemu wplywa na
zmiang struktury emulsji.
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Rys. 2. Poréwnanie rozkiadu $rednic kropel emulsji wstgpnej i przetto-
czonej przez warstwg SiC: a) 5% obj. fazy olejowej, b) 15% obj. fazy
olejowej (natezenie przeptywu emulsji 10-10* m%/s)

W tab. 1 zestawiono wartosci mediany (dys), $rednicy Sautera
(d3,), $rednicy de Brouckere’a (dy;) oraz indeksu polidyspersyjnosci
(PDI). Indeks PDI obliczony zostat w oparciu o zalezno$¢
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gdzie:
d; — $rednica kropli, [m]
N — calkowita liczba kropel.

Wartodci mediany (dys), $rednicy Sautera (dz) i S$rednicy
de Brouckere’a (dy3) dla kropel emulsji przettoczonych przez zloze
weglika krzemu sa ponad dwukrotnie mniejsze niz dla kropel emul-
sji wstgpnej. Obnizeniu ulegt réwniez indeks PDI z 4,0 do 2,2 oraz
27,0 do 3,4 dla emulsji zawierajacej 51 15 % obj. fazy olejowe;j,
co $wiadczy, ze podczas przeptywu przez ztoze SiC emulsje staja si¢
bardziej jednorodne.

Z danych zestawionych w tab. 1 wynika réwniez, ze wzrost stgze-
nia fazy rozproszonej wywoluje znaczny wzrost strat ci$nienia. Przy
natezeniu przeptywu 10-10°* m*/s wartoéci AP wynosza 1,097-10° Pa
i 1,679-10° Pa dla emulsji o zawartosci oleju odpowiednio 51 15 %
obj. Dane te $§wiadcza, ze ze wzrostem udzialu objgtosciowego fazy
rozproszonej silnie maleje przepuszczalnos¢ ztoza weglika krzemu.

Tab. 1. Charakterystyka kropel emulsji wstgpnych
i przettoczonych przez warstwg SiC

V -10° [m%/s] ‘ ds; [pm] | dy3 [um]

dos [um] | PDI [] ‘ AP-107 [Pa]

5% obj. fazy olejowej

0 20,9 32,2 28,4 4,0 -
4 11,7 16,5 14,3 2,8 0,889
5 11,4 15,7 13,9 2,6 0,921
6 10,2 12,9 12,1 2,1 0,998
10 9,9 13,0 11,8 2,2 1,097
15% obj. fazy olejowej
0 31,2 50,4 45,1 7,0 -
5 12,1 23,1 14,4 42 1,493
10 10,8 19,4 13,3 3.4 1,679

Zmniejszenie $rednic kropel i indeksu PDI nastgpuje réwniez ze
wzrostem natgzenia przeptywu emulsji (Tab. 1). Podobne zmiany
$rednic kropel ze wzrostem natgzenia przeplywu byly obserwowane
przez Nazira i in. [2014] podczas przeptywu emulsji przez ztoze szkla-
nych czastek kulistych. Jest to oczywiscie spowodowane wzrostem
naprezen. Na rys. 3 przedstawiono dodatkowo rozklady $rednic kropel
emulsji uzyskanych przy natezeniu przeptywu 4-10® i 10-10* m¥s.

= 40-10° [m/s]
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Rys. 3. Wplyw natgZenia przeptywu na rozktad kropel emulsji
(emulsja o zwartos$ci 5% obj. fazy olejowej)

Wzrost nat¢zenia przeptywu spowodowal znaczne zmniejszenie
ilosci kropel o $rednicach wigkszych od 22 um. Przedstawiony
rozktad wskazuje rowniez, ze wzrost nat¢zenia przeptywu pozwala
uzyskac bardziej jednorodna emulsjg.

Whnioski

Z przeprowadzonych badan wynika, Zze podczas przeptywu
emulsji przez ztoze weglika krzemu nastgpuje zmniejszenie
kropel oleju. Uziarnienie uzytej frakcji SiC (71+100 pm) spowo-
dowato przede wszystkim zanik kropel o S$rednicy wigkszej
od 30 pm.

Przetloczone przez zloze porowate emulsje byly réwniez
bardziej jednorodne, o czym §wiadcza malejace wartos$ci indeksu
polidyspersyjnosci.

Stegzenie fazy rozproszonej ma silny wptyw na straty ci$nienia
podczas przeplywu emulsji przez ztoze weglika krzemu, a tym
samym na koszty przettaczania.
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