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A vegyipari technoldgiakban és az olajiparban sokszor talalkozhatunk emulziokkal. Az emulziét alkotd fazisok rendszerint normal
korllmények kozott egymassal nem elegyednek, ezért az emulzids fazis stabilizalasahoz fellletaktiv anyagokra van szikség. Ezen
felliletaktiv anyagok mindsitésére és vizsgalatara alkalmas médszer lehet az emulgeald hatas vizsgélata, amit hagyomanyosan razéhengeres
kézi modszerrel végeznek. Munkénk soran a harmadlagos kdolaj kitermelésben alkalmazott tenzidek fejlesztésénél hasznalt razéhengeres

emulgeald hatasvizsgalat adatait egy szabvanyositott vizsgalati eljaras elvégzésére alkalmas félautomata vizsgalati modszerrel mért

adatokkal hasonlitottuk dssze.
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Emulsions are often used in chemical technoligies and in the oil industry. The phases that make up an emulsion do not usually mix under
normal conditions, so surfactants are needed to stabilise the emulsion phase. A suitable method for qualifying and testing these surfactants
may be the emulsification effect test, which is traditionally performed by manual bottle test methods of mixing the phases. In our work, we
compared the traditional emulsification by bottle test used in the development of surfactants for enhanced oil recovery with a semi-automated

test method could be more suitable for standardised testing methods.

1. Bevezetés

Emulzidknak az olyan rendszereket nevezzik, amelyek
legalabb két egymassal nem elegyedd fazisbdl allnak.
Ezek kozul az egyik apré cseppek formajaban oszlik el
a masik, folytonos fazisban. llyen diszperz rendszerek
alkalmazasaval 6tvozhetdk az egymassal nem elegyedd
fazisok el6nyds tulajdonsagai, ami nagymértékben hoz-
zdjarul széleskorl alkalmazasukhoz. A vegyipari techno-
|6gidkban és a mindennapokban sokszor talalkozhatunk
emulziokkal. A leggyakrabban a kozmetikumok, gyégy-
szerek, festékek és élelmiszerek eléallitdsanal fordulnak
el6, azonban a kdéolajiparban és még szamos egyéb ipar-
agban is megtalalhatok ilyen rendszerek [1]. Az olajipari
emulzidk két nagy csoportja kilonbdztetheté meg. Ezek
az un. kivanatos és nemkivanatos emulziok. Utdbbi eset-
ben a kéolajtermelés vagy feldolgozas soran keletkezd
emulziok karosak a berendezések izemmenetére vagy a
céltermékekre. Ezek el6fordulasa esetén a feldolgozas és
vizsgalatok célja a fazisok szeparacioja. Ezzel ellentétben,
amikor kivanatos a jelenlétik, akkor az emulzidképzés a
cél [2]. llyenek példaul a bitumen emulzidk, nehézolaj cs6-
vezetéki emulziok, emulziés lzemanyagok, a kutfarasnal
alkalmazott furéiszapok, vagy a harmadlagos kéolaj kiter-
melésben in-situ eléallitott k6olaj emulzidk [3].

Az emulziét alkotd fazisok normal koérdlmények kozott
rendszerint egymassal nem elegyednek, ezért a stabili-
zalasahoz fellletaktiv anyagokra van szikség. Az emul-
ziok stabilitasat és azok mindségét a részben a fazisok
szétvalasi folyamatai hatarozzak meg. Ezek a kdvetkezok;
feluszas (llepedés), koagulacio, flokkulacio és aggrega-
ci6 [4]. Ezen folyamatok végbemenetelét és sebességét
a kornyezeti kérilmények (pl. hémérséklet, nyomas stb.),
az alkalmazott fazisok tulajdonsagai, az alkalmazott fell-
letaktiv anyagok és az elGallitaskor befektetett energia
hatarozza meg [5].

Az ipari alkalmazasokban az emulzidk és az emulgeald
hatds vizsgalatanak céljat tekintve a vizsgalatok moddja
kilénbbzhet. Ha az emulgedld hatas vizsgélatanak célja
a gyartas ellenérzése, akkor a felhasznalt anyagok és az
el6allitas modja allandé és sok esetben a vizsgalatok szab-
vanyositottak. Abban az esetben, ha kutatas-fejlesztésben
alkalmazzak ezen vizsgalatot, akkor a cél lehet a folytonos
és diszperz fazisok alkalmazhatésaganak vizsgalata, az
alkalmazott fellletaktiv anyagok és egyéb segédanyagok
fejlesztése, vagy az el6allitas mddjanak optimalizalasa.
Ezen esetekben a vizsgalati médszerek nem, vagy csak
ritkan szabvanyositottak, azonban fontos a vizsgalt para-
méteren kivil a tobbi valtozé valtozatlansagat biztositani a
vizsgalati eredmények 6sszehasonlithatésaga miatt.

A harmadlagos kéolaj kitermelésben alkalmazott ten-
zidek szelekcids vizsgalatara vilagszerte el8szeretettel
alkalmazott mddszer az emulgeald hatas vizsgalata. Ezen
vizsgalatok alapjai hasonlok, azonban kisebb eltérések
vannak a fazisok homogenizalasa, vagy a vizsgalati id6
hosszat tekintve [6-8].

Célunk a harmadlagos k&olaj kitermelésben a tenzidek
és kéolajipari adalékok fejlesztésére alkalmazott hagyo-
manyos, razohengeres kézzel végzett emulgedld hatas
vizsgalati modszer 6sszehasonlitdsa a szabvanyositott
vizsgalati médszerek elvégzésére alkalmas félautomata
vizsgalati eljarassal.

2. Felhasznalt anyagok

Vizsgalataink soran az algyéi kéolajmezd rétegkorilmeé-
nyeit vettik alapul. A rétegh6mérséklet 98°C, azonban
laboratoriumi kérilmények kozott ezen a hémérsékleten
a vizsgalatok kivitelezése nem lehetséges, ennek kdvet-
keztében méréseinket 80 °C hédmérsékleten végeztik el.
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2.1 Felhasznalt tenzidek és tenzidkompozicio

A vizsgalatokhoz anionos és nemionos tenzideket,
valamint ezekb6l készitett tenzidkompoziciét hasznal-
tunk. Nemionos tenzidként a kokuszzsirsav-dietanolamint
(Coco-DEA) valasztottuk (1. abra).

M/\/\/\)H,/\/’“

OH

1. abra: Kékuszzsirsav-dietanolamin reakciotermék
molekulaszerkezete
Anionos tenzidként a natrium-lauriléterszulfatot (SLES)
hasznaltuk. Ennek molekulaszerkezetét a 2. abran mutat-
juk be.

" 70\5,,0 ’<\/O>\/\/\/\/\/\/
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2. abra: Natrium-lauriléterszulfat molekulaszerkezete
Natag= 2,5

A felhasznalt tenzidek fontosabb tulajdonsagait az
1. tablazatban foglaltuk dssze.

1. tablazat: Felhasznalt tenzidek fontosabb tulajdonsagai

Tipus nemionos anionos
Natrium-

,, kokuszzsirsav-
F6 komponens

dietanolamin lauriléterszulfat
HLB érték 135 40
Hatéanyag tartalom 85% 70%
Kiillem sarg?gl,y\a/‘lgziozus fehér paszta
Gyarto Croda EMAL
CAS szam 68603-42-9 151-21-3

A vizsgalatokhoz tenzidkompoziciéként a Coco-DEA és
SLES jeldlésl tenzidek 1:1 tdmegaranyu elegyét hasznal-
tuk. Atenzidoldat készitésé soran a kimért tenzideket 15 g/l
hatéanyag koncentracioban oldottuk fel a rétegvizben.

2.2 Felhasznalt kéolaj

A vizsgalatok elvégzéséhez az algydi kéolajmezé kdola-
jat hasznaltuk fel, amelynek fontosabb tulajdonsagait a
2. tablazatban foglaltuk 6ssze.

2. tablazat: Felhasznalt k6olaj fontosabb tulajdonsagai

Slirliség, glem® (d%4) 0,8242
API siiriiség 38,7
DV, mPas (25°C) 45,0
KV, mm?s (25 °C) 51,5
Kivi(Watsonfelen i 128
karakterizal6 tényezo) '
Kéolaj karakter Paraffinos

A felhasznalt kdolaj tulajdonsagait tekintve konnyl
paraffinos jellegl kéolajnak tekinthetd.

2.3 Felhasznalt rétegviz

A vizsgalatokhoz hasznalt rétegvizet szintetikusan
allitottuk el® a kisérletek elvégzése elbtt. A rétegviz elké-
szitéséhez felhasznalt sk mennyiségét a 3. tablazatban
foglaltuk ssze.

3. tablazat: A szintetikus rétegviz elkészitéséhez felhasznalt sok

NaCl 0,5

CaCl, 0,2
NaHCO; 2,6
CH;COONa 2,6
Osszes sotartalom 5,9

A szintetikus rétegviz 6sszetételének alapjaul az algyéi
kéolajmezd rétegvize szolgalt. A rétegviz elkészitéséhez
analitikai tisztasagu kristalyvizmentes sékat hasznaltunk,
melyeket el6szor egyesével oldottunk desztillalt vizben és
az oldodast kovetben elegyitettiik az elkészult sdoldatokat.
Els6ként a natriumsdk oldatait, majd végul a kalcium sokét
allitottuk eld. Az elkészitett oldatot azonnal felhasznaltuk.

3. Vizsgalati médszerek

Az emulgedld hatas mérése az olajos és vizes fazisok
(tenzid oldat) elegyitésével tortént. A vizsgélathoz a két
fazis elére meghatarozott mennyiségének bemérésére
van szlikség. Az EOR célu tenzidek vizsgalatanal a két
fazis térfogataranya altaldban 50-50 %. Vizsgalatainkhoz
mi is ezt a fazisaranyt valasztottuk. A fazisok bemérése
utan azok elegyitése kovetkezik. Ennek mddja az egyes
vizsgalati mdédszerektdl fluggben valtozhat. A homogeni-
zalast kovetben a vizsgalt kbolaj/viz rendszerben jelen-
levé fazisok meghatarozasa az ulepedési id6 eltelte utan
torténik. Méréseink sordn az Ulepedési id6 egy ora volt.
Vizsgélatainkat 80 °C hémérsékleten végeztik.

3.1 Emulgeal6 hatas vizsgalata razéhengeres kézi
modszerrel

A razohengeres kézi moddszerrel végzett emulgeald
hatas vizsgalathoz 25ml névleges térfogatu razéhengert
hasznaltunk. A vizsgalt fazisok sziikséges mennyiségének
kimérése ebbe tortént. A vizsgalathoz O0sszesen 20ml
minta sziikséges. 50-50 % térfogataranyu mintak esetén
ez 10ml olajos és 10 ml vizes fazist jelent [9]. A vizsgala-
tokhoz hasznalt razéhengerek a 3. abran lathatok.

A fazisok homogenizalasat a razéhengerek lezarasa
utan, azok 30 alkalommal valé megforditasaval végeztiik.
A homogenizalast kdvetéen a mintak temperalasara sza-
ritdszekrényt alkalmaztunk. A vizsgalati id6 letelte utan az
egyes fazisok meghatarozasa szemrevételezéssel torté-
nik [9].

3.2 Emulgeal6 hatas vizsgalata automatizalt
maodszerrel

Az automata készullékkel végzett vizsgalati moédszer ese-
tén a vizsgalatokhoz 100ml névleges térfogatu vizsgald
hengert hasznaltunk. Az egyes fazisokat ebbe mértik be.
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3. abra: Razéhengeres kézi moédszerrel végzett emulgeald
hatashoz hasznalt rézohengerek
a) minta bemérése elétt (baloldalon);
b) minta bemérése utan (kbzépen);
¢) homogenizalas utan (jobboldalon)

Ezen vizsgalati modszer esetén a teljes mintaigény 80 ml,
ami 50-50% térfogataranyd mintédk esetén 40-40ml ola-
jos és vizes fazist jelent. Az automata mddszerrel végzett
emulgealdé hatas vizsgalatokhoz hasznalt készllék a
4. abran lathato [10].

4. abra: Automatizalt médszerrel végzett emulgealé hatas
vizsgélatahoz hasznalt késziilék

Az olajos és vizes fazis bemérését kdvetéen a minta-
tartot a készilékbe helyeztik. A készilék a mintat vizfir-
dében temperalja és a beallitott hémérséklet elérése utan
az elére megirt program alapjan elvégzi a fazisok homog-
enizalasat. Az elegyités lapatkever6k segitségével a
megadott keverési sebességgel és keverési idével tortént.
Vizsgalatok soran 1500 fordulat/perc keverési sebességet
és 30 masodperc keverési id6t alkalmaztunk. A vizsgalati
id6 elteltével a készulék kamerafelvételt készit a mintarol
és a felvétel alapjan a szamitégép meghatarozza a fazisok
mennyiségét, illetve szikség esetén operatori fellliras is
lehetséges [10].

3.3 Moadszerek és eredményeik 6sszehasonlitasa

A kétféle mddszer dsszehasonlitasat a 4. tablazatban
foglaltuk 0ssze.

4. tablazat: A médszerek 6sszehasonlitasa [9, 11]

B ey Razoéhenger és o .
Berendezés igény szaritoszekrény Emulgeald berendezés
Mintaigény 6sszesen 25 ml 80 ml

o1 Szaritészekrényben Vizfirdében
el homogenizalas utan homogenizalas el6tt

e . Automata médon,
Homogenizélas mddja Kézzel . M

lapatkeverdvel
. Fénykép alapjan, automa-
E_r’ed’men’yek Szemrevételezéssel ta modon vagy operétori
kiértékelése

beavatkozassal

Maximalis vizsgalat Szaritészekrény és mun-

6 minta/késziilék

egyidejlileg kaerd kapacitasatol fligg
Ismételhetség o o
(szakirodalmi) 10% 5%

Az automatizalt médszer ismételhetésége alapjan meg-
bizhatobb, aminek egyik oka, hogy a keverés intenzitasa
nem flgg a vizsgalatot végzd személytdl, valamint, hogy a
mintak keverés el6tti temperalasa miatt a vizsgalati hémér-
séklet pontosabb. Azonban hatranya, hogy egy berende-
zéssel kevesebb minta vizsgalhaté parhuzamosan és a
vizsgalatokhoz sziikséges minta igény is tobb.

4. Eredmények

Els6ként a modszerek ismételhetéségét Coco-DEA jell
tenzid esetén vizsgaltuk meg. Az eredményeket az 5. tab-
lazatban foglaltuk 6ssze.

5. tablazat: A modszerek ismételhetéségének vizsgalata

1 57,5 99

2 52,5 100

8 60 98

4 63 99

5 62 97
Atlag 59 98,6
Szoéras 4,20 1,14
RSD% 71 1,16

A két mddszer kdzil az RSD% (relativ szoras) érték
alapjan az automata maodszerrel végzett vizsgalatok a
megbizhatébbak az elvégzett vizsgalatok alapjan.

A vizsgalatokat végrehajtottuk a tdbbi tenzid alkalmaza-
saval is. Arazohengere kézi moédszerrel végzett emulgeald
hatastvizsgalatok eredményeit a 6. tablazatban foglaltuk
Ossze.

6. tablazat: Razéhengeres kézi modszerrel végzett emulgealo
hatas eredmények

Olajos fazis, tf% 0 0 5
Emulzios fazis, tf% 59 53 475
Vizes fazis, tf% 41 47 47,5
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A razdéhengeres kézi moddszerrel végzett emulgeald
hatas vizsgalata soran az egyedi tenzidek alkalmazasa
esetén olajos fazist nem tapasztaltunk, csak vizes és
emulzios fazisokat. A két tenzid elegyének alkalmazasa
esetén viszont mind a harom fazis jelenlétét tapasztaltuk.
Az automatizalt médszerrel végzett vizsgalatok eredmé-
nyeit a 7. tablazatban foglaltuk 6ssze.

7. tablazat: Automatizalt médszerrel végzett emulgealé hatas
eredmények

Olajos fazis, tf% 1 0 0
Emulziés fazis, tf% 99 56 66
Vizes fazis, tf% 0 44 34

Az automatizalt mdédszerrel végzett emulgealé hatas
vizsgalata esetén a Coco-DEA jell esetén olajos és emul-
zios fazist, a masik két esetben vizes és emulzios fazist
tapasztaltunk.

A két modszer eredményeit 6sszehasonlitva jelentés
eltérést tapasztaltunk. A kilénbség megmutatkozott egy-
részt a jelenlev6 fazisok szamaban, ami minéségi kiilonb-
ségre enged kovetkeztetni, és a fazisok térfogataranyaban
is, ami mennyiségi kulonbséget is jelent az emulzidban.

5. Osszefoglalas

Munkank soran a harmadlagos kd&olaj kitermelésben
hasznalt tenzidek vizsgalatanal alkalmazott razéhengeres
kézi emulgeald hatasvizsgalati modszert hasonlitottuk
0ssze egy szabvanyositott mérés elvégzésére alkalmas
automatizalt vizsgalati modszerrel. Ellendriztik a méré-
sek ismételhet8ségét kdolaj-szintetikus rétegviz rendszer
hasznalata esetén. Tovabba megvizsgaltuk az emulgeald
hatast kilonb6z6 tenzidekkel és egy tenzidkompozicioval.
A vizsgalataink sordn arra a koOvetkeztetésre jutottunk,
hogy a két mddszerrel mért eredmények kozott jelentds
eltérés van, aminek oka az emulzié létrehozasakor alkal-
mazott keverés intenzitasa és id6tartama kozti kilénbség.
Az automata berendezéssel végzett vizsgalatok esetén az
ismételhetéség jobb, amit a szakirodalom alapjan a vara-
kozasok és a mérési eredményeink is alatamasztottak.
Ezek alapjan a két kilénbdz6 mddszerrel mért emulgeald
hatasjellemzdk eredményei nem hasonlithatok 6ssze,
azokat kulon kell kezelni.
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