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Исследование влияния ультразвукового воздействия на диспергацию флокул стеариламина в аминомасляной эмульсии
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Аннотация: В статье представлены исследования по определению влияния ультразвуковой обработки на размеры флокул стеариламина в аминомасляной эмульсии и устойчивость получаемых эмульсий. Установлено, что флокулы амина в исходной аминомасляной эмульсии имеют бимодальное распределение с размерами мелких частиц преимущественно 900 нм и крупных частиц с размерами 5500 нм и более. Выявлено, что ультразвуковая обработка приводит к уменьшению размеров флокул стеариламина в 13-25 раз, размеры получаемых флокул находятся в области 35-220 нм. Исследована динамика изменения размеров флокул стеариламина в аминомасляных эмульсиях, получаемых после ультразвуковой обработки с интенсивностью 15-30 Вт/см2. Установлено, что после ультразвуковой диспергации протекает процесс укрупнения флокул амина, длительность которого зависит от интенсивности обработки.
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Улучшение физико-механических характеристик удобрений, таких как гигроскопичность, слеживаемость, пылимость, прочность,  относится к важной и актуальной по настоящее время проблеме [1-3]. Одним из методов предотвращения слеживаемости и снижения гигроскопичности удобрений  является нанесение на поверхность гранул и кристаллов продукта поверхностно-активных веществ, например, аминомасляных эмульсий. К недостаткам этого способа можно отнести сложность равномерного распределения эмульсий по поверхности продукта в связи с плохой смешиваемостью компонентов эмульсий. Получение высокодисперсных, однородных и химически чистых эмульсий возможно за счет использования ультразвукового эмульгирования [4]. В ряде работ установлена возможность применения ультразвуковой обработки (УЗ-обработки) для совершенствования отдельных стадий производства калийных удобрений [5-7]. Однако, данные о влиянии ультразвукового воздействия на эмульсию стеариламина и масла в литературе отсутствуют. В связи с этим проведены исследования по определению влияния ультразвуковой обработки на размеры флокул и устойчивость получаемых эмульсий стеариламина в масле.
Объектом исследований являлась аминомасляная эмульсия, содержащая стеариламин (11% масс.) и индустриальное масло марки «И-40» (89% масс.). Ультразвуковую обработку эмульсии осуществляли при помощи установки, представленной на рис.1.
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Рис. 1 – Установка для ультразвуковой обработки аминомасляной эмульсии: 1 - ультразвуковой генератор; 2 - ультразвуковой излучатель погружного типа; 3 - термостат; 4 - реактор с рубашкой.
В термостатируемый реактор (3) помещали аминомасляную эмульсию с температурой 60оС. Далее в эмульсию помещали ультразвуковой излучатель (2) и проводили ее обработку с интенсивностью воздействия 10-30 Вт/см2 и длительностью 20-120 секунд. Частота УЗ-обработки составляла 22 кГц и была выбрана на основании литературных данных по эффективности диспергирования частиц [8, 9]. После УЗ-обработки эмульсию анализировали при помощи лазерного анализатора размеров  наночастиц «Zetasizer Nano», в котором реализован метод динамического рассеяния света, основанный на определении коэффициента диффузии диспергированных в жидкости частиц. Радиус частиц определяли по уравнению Стокса-Эйнштейна исходя из вязкости жидкости и измеренного значения коэффициента диффузии частиц в жидкости [10].
Первоначально проводили оценку распределения флокул по размерам свежеприготовленной аминомасляной эмульсии. На рис.2 представлено изменение размеров флокул амина в первые 10 минут выдержки эмульсии. 
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Рис. 2 – Дифференциальные кривые объемного распределения флокул стеариламина по размерам в исходной аминомасляной смеси
Из анализа кривых на рис.2 можно видеть, что флокулы стеариламина в исходной эмульсии первоначально имеют мономодальное распределение, а после 6 минут выдержки - бимодальное распределение с размерами мелких частиц преимущественно 900 нм, и крупных частиц с размерами 5500 нм. При выдержке более 6 минут крупные флокулы  выпадают в осадок, вследствие чего выходят за пределы регистрации размеров частиц прибора. Таким образом, аминомасляная эмульсия является нестабильной и со временем расслаивается за счет образования крупных флокул из флокул малого размера. Однако, после выдержки эмульсии в течение 10 минут распределение флокул стеариламина по размерам стабилизируется.
УЗ-обработка аминомасляной эмульсии существенно влияет на размеры флокул амина (рис.3). 
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Рис. 3 – Дифференциальные кривые объемного распределения флокул 
стеариламина по размерам при УЗ-обработке с интенсивностью 30 Вт/см2
Из рис.3 видно, что эффект действия ультразвуковой обработки на размеры флокул амина наблюдается уже после 20 секунд обработки. Увеличение длительности УЗ-обработки до 40-120 секунд приводит к появлению бимодальных кривых распределения, причем обработка более 60 секунд не приводит к изменению кривых распределения. Следовательно, для исследуемой аминомасляной эмульсии достаточна ультразвуковая обработка продолжительностью 60 секунд. 
Наличие частиц с размером 5000 нм можно было бы отнести к пузырькам воздуха, возникающим при кавитации после УЗ-обработки. Однако, измерения чистого масла без введенного амина после обработки показали отсутствие частиц такого размера. Из этих данных можно заключить, что крупные размеры частиц принадлежат не пузырькам воздуха, а стеариламину.
Установлено влияние интенсивности ультразвуковой обработки продолжительностью 60 секунд на средний размер флокул стеариламина (рис.4). 
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Рис. 4 – Влияние интенсивности УЗ-обработки длительностью 
60 секунд на средний размер флокул стериламина
Видно (рис.4), что УЗ-обработка длительностью 60 секунд позволяет получить эмульсии с размерами флокул стеариламина в интервале 35-220 нм, при интенсивности УЗ-обработки 15-30 Вт/см2 происходит уменьшение флокул амина в 13-25 раз. Минимальный размер флокул достигается при интенсивности УЗ-обработки 25 Вт/см2.
Исследована динамика изменения размеров флокул аминомасляных эмульсий, получаемых после УЗ-обработки с интенсивностью 15-30 Вт/см2. В качестве примера на рис.5 представлено распределение флокул стеариламина по размерам после  ультразвуковой обработки с интенсивностью 25 Вт/см2 и длительностью 60 секунд. На рис.6 показано изменение среднего размера флокул стеариламина после УЗ-обработки.
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Рис. 5 – Динамика изменения распределения флокул стеариламина по размерам после УЗ-обработки с интенсивностью 25 Вт/см2
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Рис. 6 – Изменение среднего размера флокул стеариламина после УЗ-обработки аминомасляной эмульсии с различной интенсивностью 
Из данных, представленных на рис.5 и 6 видно, что после ультразвуковой диспергации с увеличением длительности выдержки происходит укрупнение флокул стеариламина. Данный процесс осуществляется за счет слияния мелких флокул, что подтверждается расширением границ дифференциальных кривых распределения с 50 нм при 2-х минутах выдержки до 900 нм при 12 минутах (рис.5). Следует отметить, что в отличие от исходной эмульсии (рис.2) дифференциальные кривые распределения флокул по размерам мономодальны. УЗ-обработка аминомасляной эмульсии с интенсивностью 20 Вт/см2 увеличивает в 2,5 раза длительность периода сохранения малых размеров флокул стеариламина (100 нм) по сравнению с интенсивностью 15 Вт/см2. Дальнейшее увеличение интенсивности УЗ-воздействия до 25-30 Вт/см2 почти не влияет на длительность периода сохранения малых размеров флокул. Следовательно, для исследуемой аминомасляной эмульсии достаточна УЗ-обработка с интенсивностью 20 Вт/см2.
На основании проведенных исследований можно заключить следующее:
1. Установлено, что флокулы стеариламина в исходной аминомасляной эмульсии имеют бимодальное распределение с размерами мелких частиц преимущественно 900 нм и крупных частиц с размерами 5500 нм и более.
2. Выявлено, что ультразвуковая обработка приводит к диспергации флокул стеариламина (уменьшению размеров в 13-25 раз). Показано, что УЗ-обработка с интенсивностью 10-25 Вт/см2 позволяет получить флокулы аминов с мономодальным распределением в области размеров 35-220 нм. 
3. Исследована динамика изменения размеров флокул стеариламина в аминомасляных эмульсиях, получаемых после УЗ-обработки с интенсивностью 15-30 Вт/см2. Установлено, что после ультразвуковой диспергации протекает процесс укрупнения флокул амина, длительность которого зависит от интенсивности обработки. Флокулы с размерами близкими к 100 нм сохраняются в аминомасляной эмульсии в течение 2-8 минут.
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