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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania emulsji wodno-parafinowej do impregnacji pa-
pieru przeznaczonego przede wszystkim do kontaktu z Zywnoscia.

Emulsje wykorzystywane sa w wielu gateziach przemystu takich, jak przemyst kosmetyczny, far-
maceutyczny, rolniczy, spozywczy, srodkdw ochrony roslin, tekstylny, budowniczy, farb i lakieréw, pa-
pierowy, przetwoérstwa skor, gérniczy, galwanotechniczny, srodkéw ochronnych, petrochemiczny i $rod-
kow czystosci. Wodne emulsje woskow wykorzystywane sg przy produkcji kosmetykow, farmaceuty-
kow, przemysle spozywczym, przemysle tekstylnym, w budownictwie, przemysle papierowym i srodkow
ochronnych.

Opakowanie stanowi bariere miedzy produktem a czynnikami zewnetrznymi, ktorej gtéwna funk-
cja jest zachowanie odpowiedniej ochrony zawartosci, szczegdlnie jesli jest nia produkt spozywczy.
W celu polepszenia wtasciwosci ochronnych opakowan, zalecana jest ich impregnacja. Impregnaty po-
winny cechowac¢ sie odpowiednia wodoodpornoscig prostota naktadania, mozliwie niskg ceng i przede
wszystkim bezpieczenstwem stosowania. Srodek powlekajacy opakowanie tekturowe do zywnosci po-
winien zapewni¢ odpowiednie wtasciwosci barierowe przeciwko przenikaniu niepozadanych substancji
z samego opakowania do zywnosci. Wyniki wielu badan potwierdzaja mozliwo$¢ migracji do Zywnosci
potencjalnie szkodliwych substancji z opakowan, szczegdlnie produkowanych z tektury pochodzacej
z recyklingu (Jurek, A.; Leitner, E. Food Additives & Contaminants: Part A, 2015; O’Connor, G.; Hudson,
N.; Buckley, S. Pack. Technol. Sci. 2015, 28, 75-79; Arvanitoyannis, |.; Bosnea, L. Crit. Rev. Food Sci.
2004, 44, 63-76; Lamberti, M.; Escher, F. Food Rev. Int 2007, 23, 407-433).

Jak pokazaty badania, przed migracjg nie chronig catkowicie nawet wielowarstwowe laminaty
polietylenowo-aluminiowe typu Tetra Pak.

Obecnie, jako impregnaty do opakowan do zywnosci stosowane sa lakiery, woski i warstwy ter-
moplastycznych polimerow. Wysoka hydrofobowo$¢ tych powtok uniemozliwia efektywny recykling po-
krytych nimi opakowan z uwagi na trudnosci w usunieciu impregnatu. Inne rodzaje powtok ochronnych
to dyspersje polimerowe (BASF), charakteryzujace sie dobrymi wtasciwosciami ochronnymi, jednak ich
koszt jest zbyt wysoki lub, w swietle unijnej dyrektywy i rozporzadzenia 76/893/EWG; 89/109/EWG oraz
WE nr 1935/2004, nie sa przystosowane do kontaktu z zywnoscia.

W polskim patencie 196969 ujawniono sposéb wytwarzania emulsji weglowodorowej z gaczu pa-
rafinowego i/lub parafiny znamienny tym, ze wode, korzystnie zdemineralizowana w ilosci 300—-660 cze-
$ci wagowych, boraks dziesieciowodny w ilosci 0,1-20 czesci wagowych, dietanoloamine i/lub mono-
etanoloamine i/lub trietanoloamine w ilosci 0,1-4 czesci wagowych oraz olej napedowy i/lub olej parafi-
nowy i/lub olej wazelinowy w ilosci 0—20 czesci wagowych ogrzewa sie w temperaturze 60—100°C i mie-
sza sie do uzyskania jednorodnej mieszaniny, po czym stopniowo wprowadza sie do reaktora, w ktérym
w temperaturze 65-100°C znajduje sie 700—-900 czesci wagowych gaczu parafinowego i/lub parafiny
z dodatkiem 15-75 czesci wagowych stearyny, cato$¢ mieszajac ogrzewa sie do temperatury
65-100°C do uzyskania jednorodnej mieszaniny, po czym wprowadza sie wodny roztwor amoniaku
w ilosci 0—10 czesci wagowych w przeliczeniu na amoniak 100% oraz olej napedowy i/lub olej parafi-
nowy i/lub olej wazelinowy w ilosci 0—20 czesci wagowych, catos¢ miesza sie w temperaturze 60—100°C
przez 0,05 do 2 godzin, po czym otrzymanag mieszanine kieruje sie do pompy, ktérg mieszanine prze-
ttacza sie przez zawdr homogenizujacy pracujacy pod cisnieniem 2-30 MPa, nastepnie mieszanine
rozpreza sie i chtodzi.

W polskim zgtoszeniu P.411776 przedstawiono sposob otrzymywania emulsji parafinowe] zna-
mienny tym, ze w temperaturze 80-99°C, 80 czesci wagowych parafiny, 3-10 czesci wagowych stea-
ryny i 0—15 czesci wagowych monostearynianu gliceryny miesza sie az do uzyskania jednorodnej mie-
szaniny, nastepnie stopniowo dozuje sie roztwdr zawierajgcy 0,1-5 czesci wagowych monoetanoloa-
miny i/lub dietanoloaminy i/lub trietanoloaminy, 0,1-0,8 czesci wagowych wodorotienku sodu w 50-200
czesciach wagowych wody tak, aby temperatura w reaktorze nie obnizyta sie ponizej 85-90°C, zawar-
tos¢ reaktora miesza sie w temperaturze 90-99°C i miesza sie jeszcze przez 10—60 minut, po czym
wytacza sie mieszanie, catos¢ pozostawia na kilkanascie minut w celu wstepnego odpowietrzenia, na-
stepnie poddaje sie dwustopniowej homogenizacji, przepuszczajac jg przez wysokocisnieniowy homo-
genizator przy ci$nieniu 5-60 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz ciénieniu 0,1-10,0 MPa
na drugim stopniu homogenizacji.

W polskim zgtoszeniu P.414098 opisano sposob polegajacy na tym, ze w temperaturze 80-99°C, 100
czesci wagowych parafiny z ropy naftowej i/lub syntetycznej 2—10 czesci wagowych stearyny i 5-15 czesci



PL 242973 B1 3

wagowych monostearynianu gliceryny oraz 0-5 czesci wagowych etoksylowanego monostearynianu
sorbitanu, 0-5 czesci wagowych monostearynianu sorbitanu, 0-5 czesci wagowych etoksylowanego
monooleinianu sorbitanu i 0-5 czesci wagowych monooleinianu sorbitanu miesza sie az do uzyskania
jednorodnej mieszaniny, nastepnie stopniowo dozuje sie roztwdr zawierajacy 0,2—1,0 cze$ci wagowych
wodorotlenku sodu w 60—250 cze$ciach wagowych wody tak, aby temperatura w reaktorze nie obnizyta
sie ponizej 85-90°C, nastepnie zawartosc¢ reaktora miesza sie w temperaturze 90-99°C jeszcze przez
10-60 minut, po czym wytacza sie mieszanie, cato$¢ pozostawia na kilkanascie minut w celu wstepnego
odpowietrzenia, poddaje sie co najmniej raz dwustopniowej homogenizacji, przepuszczajac zawartos¢
reaktora przez wysokocisnieniowy homogenizator przy cisnieniu 5-60 MPa na pierwszym stopniu ho-
mogenizacji oraz przy ci$nieniu 0,1-10,0 MPa na drugim stopniu homogenizaciji.

Z polskiego zgtoszenia P.421939 znany jest sposob otrzymywania emulsji parafinowej zna-
mienny tym, ze w temperaturze 80-99°C, 50-100 czesci wagowych parafiny z ropy naftowej i 0—50
czesci wagowych parafiny syntetycznej, 2—10 czesci wagowych stearyny i 5-15 czesci wagowych mo-
nostearynianu gliceryny oraz 1-5 cze$ci wagowych emulgatora o wzorze:

OH

o)
HOHD —~ cl
oH + CHs

O(CHICH,NCH,CH,CH,NHCOR
CH,

gdzie n =2 lub 3, a R = -C1sH31,

miesza sie az do uzyskania jednorodnej mieszaniny, nastepnie stopniowo dozuje sie takg ilos¢
roztworu zawierajgcego 0,2—1,0 czes$ci wagowych wodorotienku sodu w 60-250 czesciach wagowych
wody, aby uzyskaé pH emulsji na poziomie nie mniejszym niz 9, przy czym szybkos¢ dozowania roz-
tworu wodorotlenku sodu dobiera sie tak, aby temperatura w reaktorze nie obnizyta sie ponizej
85-90°C, nastepnie zawartos$¢ reaktora miesza sie w temperaturze 90-99°C jeszcze przez 10-60 mi-
nut, po czym wytacza sie mieszanie, catos¢ pozostawia w celu wstepnego odpowietrzenia, po czym
poddaje sie co najmniej raz dwustopniowej homogenizacji, przepuszczajac zawartos¢ reaktora przez
wysokocisnieniowy homogenizator przy cisnieniu 5—60 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz
przy ci$nieniu 0,1-10,0 MPa na drugim stopniu homogenizacji.

Z polskiego opisu zgtoszenia patentowego P.423356 znany jest sposéb wytwarzania emulsji pa-
rafinowo-polietylenowej polegajacy tym, ze w temperaturze 80-99°C, 100 czesci wagowych parafiny
z ropy naftowej i ewentualnie syntetycznej, 0,1-12 czesci wagowych syntetycznego wosku polialfaole-
finowego o liczbie atomdw wegla w monomerze 10 lub wiecej, i/lub wosku polietylenowego o gestosci
0,92-0,94 g/cm? i rozktadzie mas czasteczkowych w zakresie 800-1500, 5,1-15 czesci wagowych mo-
nostearynianu gliceryny oraz 5-15 cze$ci wagowych monostearynianu polioksyetylenosorbitanu, mie-
sza sie az do uzyskania jednorodnej mieszaniny, po czym stopniowo wprowadza sie 150-210 czesci
wagowych wody, o temperaturze 85-95°C, tak aby temperatura zawartosci reaktora nie obnizyta sie
ponizej 88°C, zawartos¢ reaktora miesza sie w temperaturze 90-99°C jeszcze przez 10-60 minut, ca-
to$¢ pozostawia sie do wstepnego odpowietrzenia, po czym poddaje sie co najmniej raz dwustopniowe;j
homogenizacji, przepuszczajac zawartos¢ reaktora przez wysokocisnieniowy homogenizator przy ci-
$nieniu 5-60 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz przy cisnieniu 0,1-10,0 MPa na drugim
stopniu homogenizacji.

Celem wynalazku byto opracowanie nieskomplikowanego i ekonomicznego sposobu wytwarza-
nia trwalej emulsji parafinowej do impregnacji papieru przeznaczonego do kontaktu z zywnosciag ktéra
to emulsja bedzie przydatna do stosowania w szybkich urzadzeniach laminujacych nowej generaciji,
pracujacych przy skréconym czasie kontaktu.

Okazato sie, ze na bazie rafinowanej parafiny z przerobki ropy naftowej bedacej mieszaning sta-
tych, wysokoczasteczkowych weglowodorow, przede wszystkim n-parafinowych i/lub parafiny synte-
tycznej z syntezy Fischera-Tropscha, monostearynianu gliceryny, stearynianu sodu oraz estréw kwa-
sow tluszczowych i kopolimeru tlenek etylenu-tlenek propylenu-tienek etylenu (EO-PO-EQ) mozliwe jest
opracowanie nieskomplikowanego i ekonomicznego sposobu wytwarzania bardzo trwalej emulsji para-
finowej do impregnacji papieru przeznaczonego do kontaktu z zywnoscia.
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Istota sposobu wedtug wynalazku polega na tym, ze w temperaturze 80-99°C miesza sie az do
uzyskania jednorodnej mieszaniny 500 czesci wagowych rafinowanej parafiny z przerébki ropy naftowe;
bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowodordéw, przede wszystkim n-parafinowych
i/lub parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, z 40—60 czesciami wagowymi monosteary-
nianu gliceryny, z 20-35 czesciami wagowymi stearynianu sodu oraz z 5-15 czesciami wagowymi es-
trow kwasow ttuszczowych i kopolimeru tlenek etylenu-tlenek propylenu-tlenek etylenu (ktéry to kopoli-
mer jest okreslany skrétem EO-PO-EO), po czym stopniowo wprowadza sie wode o temperaturze
85-95°C tak, aby temperatura zawartosci reaktora nie obnizyta sie ponizej 88°C, zawartos¢ reaktora
miesza sie jeszcze w temperaturze 90-99°C przez 10-60 minut, po czym poddaje sie co najmniej raz
dwustopniowej homogenizacji, przepuszczajac zawartos¢ reaktora przez wysokocisnieniowy homoge-
nizator przy cisnieniu 5-60 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz przy cisnieniu 0,1-10,0 MPa
na drugim stopniu homogenizacji.

Korzystnie jest, jezeli w roli emulgatorow stosuje sie estry kopolimeru EO-PO-EQ i kwasu steary-
nowego, oleinowego, laurynowego lub oktanowego.

Korzystnie jest, jezeli stopniowo wprowadza sie 800—1000 czesci wagowych wody.

Korzystnie jest, jezeli zawartos¢ reaktora przed homogenizacjg pozostawia sie do wstepnego
odpowietrzenia.

Korzystnie jest, jezeli na drugim stopniu homogenizacji stosuje sie cisnienie kilkakrotnie nizsze,
niz na pierwszym stopniu homogenizacji.

Emulsje otrzymane sposobem wedtug wynalazku, z estrami kopolimeru EO-PO-EO i kwasow
stearynowego, oleinowego, laurynowego lub oktanowego w roli emulgatorow charakteryzuja sie wyjat-
kowa stabilnoscig w ktérych praktycznie nie zachodzg zadne zmiany makroskopowe w okresie do 30
dni.

Sposoéb syntezy estrow kopolimeru EO-PO-EQ jest znany i zostat opisany np. w publikacji J. No-
wicki i in., ,Selective Synthesis of Polyoxyethylene-Polyoxypropylene Block Copolymer (Poloxamer)
Fatty Acid Monoesters Over Homogeneous Organotin Catalyst”, J. Surfact. Deterg, 2017, 20,
1475-1481.

Przyktady

W emulsjach otrzymanych sposobem wedtug wynalazku w przyktadach 1-10 oznacza sie indeks
TSI oraz lepkos$¢ pozorna.

Indeks TSI — Turbiscan Stability Index odzwierciedla zmiany destabilizacyjne zachodzace
w emulsjach otrzymanych w przyktadach. Indeks pozwala ilosciowo oszacowac stopierh wystepowania
tych zmian w prébce. Zmianami takimi moze by¢ na przyktad smietankowanie, koagulacja, koalescencja
kropel lub sedymentacja.

Pomiar prowadzi sie urzadzeniem Turbiscan. Pomiar polega na skanowaniu prébki pulsujacym
zrodtem Swiatta w bliskiej podczerwieni (dtugos¢ fali 880 nm). Wyniki, to jest wartos¢ transmitancji (T)
oraz natezenia $wiatta wstecznie rozproszonego (RW) zbierane sa za pomocg dwoéch detektoréw, od-
powiednio transmitancji i natezenia swiatta rozproszonego, w zaleznosci od wysokos$ci naczynia pomia-
rowego, co 40 um. Dane, zbierane z zaprogramowang czestotliwoscig pozwalajg zobrazowac kolejno
wystepujace stany badanej substancji, charakteryzujac stabilnos¢ produktu. Zgodnie z teorig rozpra-
szania $wiatta (teoria Mie [Hahn, David W. (July 2009). "Light Scattering Theory" University of Florida]),
warto$¢ natezenia Swiatta wstecznie rozproszonego zalezy od rozmiaru i steZzenia czastek w dyspersiji,
Im wieksze zmiany zachodzg w prébce, tym wieksze réznice w poréwnaniu z wyjsciowym materiatem
oznaczane sa w badaniu i tym wyzsze uzyskuje sie wartosci TSI. Indeks stabilnosci TSI jest wyznaczany
z pordwnania danych otrzymanych w okreslonym czasie z okreslona czestotliwoscia pomiaréw:

TS] = \{2?:1 (x¢ = Xzw)?

n-—1

gdzie:

Xi jest Srednig wartoscig natezenia $wiatta rozproszonego w danej chwili,
Xrw jest $rednig xi a

n jest catkowitg liczba pomiaréw,

RW — natezenie rozproszonego $wiatta.

Im nizsza warto$¢ TSI, tym mniej zmian zachodzi w prébce.
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Lepkosci pozorna.

Oznaczenie lepkosci pozornej emulsji metodg Brookfielda wykonuje sie wedtug normy PN-ISO
2555 za pomoca lepkosciomierza Brookfield RVDV-II+. Temperature probek (23°C) w trakcie pomiaru
utrzymuje sie za pomoca termostatu Brookfield. Pomiar wykonuje sie umieszczajac w badanej probce
koncowke pomiarowg (wrzeciono), ktéra nastepnie wykonuje ruch obrotowy z zadana predkoscia.
Wrzeciono sprzezone jest ze skalibrowana sprezyna. Mierzone jest odksztatcenie sprezyny spowodo-
wane sita oporu hamujaca ruch obrotowy wrzeciona, ktéra wynika z lepkosci prébki. Pomiary przepro-
wadza sie w temperaturze 23°C, przy uzyciu wrzeciona nr 28 i predkosci 100 obrotéw/minute.

Wysoka lepko$¢ w przyktadach 2 i 6, w ktdrych stosuje sie ester kwasu laurynowego i kopolimeru
EO-PO-EO moze by¢ spowodowana wiekszym niz w przypadku pozostatych emulgatorow oddziatywa-
niem pomiedzy soba zemulgowanych czasteczek emulsji, co prowadzi do wzrostu naprezen scinaja-
cych w emulsji, a tym samym do wyzszej lepkosci pozornej i w konsekwencji wyzszej stabilnosci otrzy-
manej na jego podstawie emulsji. Jest to réwniez zgodne z wnioskami jakie uzyskano dla innych emul-
gatoréw typu estrowego, sposrdd ktoérych estry kwasu laurynowego wykazywaty najlepsze wtasnosci
emulsyjne.

Przyktad 1

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadto z regulacja obrotéw wprowadza sie 450 g rafinowanej parafiny
z przerdbki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 50 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 50 g monosteary-
nianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 10 g estru kwasu oleinowego i kopolimeru EO-PO-EO.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikow z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze 90°C tak, aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 90°C
przez 50 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
50 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cinieniu 9,5 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi taka sama dwustopniowg homogenizacje, po czym prébke chtodzi sie
do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,8, zawierajaca 40,0% suchej masy,
o lepkosci pozornej 88 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 2,9.

Przyktad 2

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadto z regulacja obrotoéw wprowadza sie 250 g rafinowanej parafiny
z przerdbki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczgsteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 250 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 55 g monostea-
rynianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 8 g estru kwasu laurynowego i kopolimeru EO-PO-EO.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikdéw z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze 95°C, tak aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 95°C
przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
15 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu 5 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi taka sama dwustopniowg homogenizacje, po czym prébke chtodzi sie
do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,7, zawierajaca 40,7% suchej masy,
o lepkosci pozornej 900 mPa-s w temperaturze 23°C i stabilnosci TSI 30 dni 2,0.

Przyktad 3

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotna mieszadio z regulacjg obrotow wprowadza sie 50 g rafinowanej parafiny z prze-
robki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczagsteczkowych weglowodorow, przede
wszystkim n-parafinowych, 450 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 45 g monosteary-
nianu gliceryny, 32,5 g stearynianu sodu oraz 12 g estru kwasu stearynowego i kopolimeru EO-PO-EQ.
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Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikdéw z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze 90°C tak, aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 97°C
przez 15 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
8 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz ci$nieniu 1,5 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi takg sama dwustopniowa homogenizacje, po czym probke chtodzi sie
do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,8, zawierajaca 40,7% suchej masy,
o lepkosci pozornej 96 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 1,2.

Przykiad 4

Do szklanego reaktora o pojemnos$ci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadio z regulacja obrotéw wprowadza sie 250 g rafinowanej parafiny
z przerobki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczgsteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 250 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 55 g monostea-
rynianu gliceryny, 22,5 g stearynianu sodu oraz 12 g estru kwasu oktanowego i kopolimeru EO-PO-EO.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikow z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 930 g wody o temperaturze 85°C tak, aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 93°C
przez 35 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
20 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu 5 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi sie taka samg dwustopniowa homogenizacje, po czym prébke chiodzi
sie do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,6, zawierajaca 40,4% suchej masy,
o lepkosci pozornej 50 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 0,7.

Przyktad 5

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadto z regulacja obrotéw wprowadza sie 250 g rafinowanej parafiny
z przerobki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczgsteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 250 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 50 g monostea-
rynianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 10 g estru kwasu oleinowego i kopolimeru EO-PO-EO.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikdéw z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze 85°C tak, aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 95°C
przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
13 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu 4 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
po czym probke chtodzi sie do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,8, zawierajaca 40,0% suchej masy,
lepkos¢ pozornej 100 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 3,9.

Przyktad 6

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadio z regulacja obrotéw wprowadza sie 250 g rafinowanej parafiny
z przerobki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 250 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 50 g monosteary-
nianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 10 g estru kwasu laurynowego i kopolimeru EO-PO-EQO. Mie-
szanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikéw z szybkoscia 300
obrotéow na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej mieszaniny
stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze 85°C, tak aby temperatura zawartosci reaktora
nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotow na minute) w temperaturze 95°C
przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
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homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
13 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu 4 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi sie taka samg dwustopniowa homogenizacje, po czym prébke chiodzi
sie do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,7, zawierajaca 40,7% suchej masy,
o lepkosci pozornej 1000 mPa-s w temperaturze 23°C i stabilnosci TSI 30 dni 2,2.

Przyktad 7

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadto z regulacja obrotéw wprowadza sie 250 g rafinowanej parafiny
z przerdbki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 250 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 50 g monosteary-
nianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 10 g estru kwasu stearynowego i kopolimeru EO-PO-EQ.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikow z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 900 g wody o temperaturze 85°C tak, aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 95°C
przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
13 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu 4 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi sie taka samg dwustopniowa homogenizacje, po czym prébke chiodzi
sie do temperatury 53°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,8, zawierajaca 40,7% suchej masy,
o lepkosci pozornej 66 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 0,8.

Przykiad 8

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadio z regulacja obrotdow wprowadza sie 250 g rafinowanej parafiny
z przerdbki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 250 g parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Tropscha, 50 g monostea-
rynianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 10 g estru kwasu oktanowego i kopolimeru EO-PO-EO.
Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednoczesnym mieszaniem sktadnikdéw z szybkoscia
300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej miesza-
niny stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze 85°C tak, aby temperatura zawartosci reak-
tora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie (300 obrotdw na minute) w temperaturze 95°C
przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje
homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator z predkoscig 9 litréw/godzine, przy cisnieniu
13 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu 4 MPa na drugim stopniu homogenizacji,
a nastepnie powtdrnie prowadzi sie takg samg dwustopniowa homogenizacje, po czym prébke chiodzi
sie do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,6, zawierajaca 40,4% suchej masy,
o lepkosci pozornej 55 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 0,9.

Przyktad 9

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotng mieszadio z regulacjg obrotow wprowadza sie 500 g parafiny syntetycznej
z syntezy Fischera-Tropscha, 45 g monostearynianu gliceryny, 32,5 g stearynianu sodu oraz 12 g estru
kwasu stearynowego i kopolimeru EO-PO-EQO. Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jedno-
czesnym mieszaniem skfadnikow z szybkoscig 300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej
mieszaniny przez 40 minut. Do uzyskanej mieszaniny stopniowo wprowadza sie 930 g wody o tempe-
raturze 85°C tak, aby temperatura zawartosci reaktora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza
sie (300 obrotéw na minute) w temperaturze 95°C przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia
sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje homogenizuje sie przepuszczajac przez homogenizator
z predkoscia 9 litréw/godzine, przy cisnieniu 13 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu
4 MPa na drugim stopniu homogenizacji, a nastepnie powtdrnie prowadzi sie taka sama dwustopniowa
homogenizacje, po czym probke chtodzi sie do temperatury 53°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,8, zawierajaca 40,1% suchej masy,
o lepkosci pozornej 104 mPa-s w temperaturze 23°C oraz stabilnosci TSI 30 dni 1,4.
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Przyktad 10

Do szklanego reaktora o pojemnosci nominalnej 2,5 | zaopatrzonego w ptaszcz grzejny, termo-
pare, chtodnice zwrotna, mieszadto z regulacja obrotdw wprowadza sie 500 g rafinowanej parafiny
z przerobki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowodoréw, przede
wszystkim n-parafinowych, 50 g monostearynianu gliceryny, 28,5 g stearynianu sodu oraz 10 g estru
kwasu laurynowego i kopolimeru EO-PO-EQO. Mieszanine ogrzewa sie do temperatury 95°C z jednocze-
snym mieszaniem sktadnikdw z szybkoscig 300 obrotéw na minute, az do uzyskania jednorodnej mie-
szaniny przez 40 minut. Do uzyskanej mieszaniny stopniowo wprowadza sie 915 g wody o temperaturze
85°C tak, aby temperatura zawartosci reaktora nie obnizyta sie ponizej 88°C. Mieszanine miesza sie
(300 obrotow na minute) w temperaturze 95°C przez 20 minut. Po tym czasie mieszanine pozostawia
sie na 15 minut, po czym uzyskang emulsje homogenizuje, sie przepuszczajgc przez homogenizator
z predkoscia 9 litréw/godzine, przy cisnieniu 13 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz cisnieniu
4 MPa na drugim stopniu homogenizacji, a nastepnie, powtérnie prowadzi sie takg sama dwustopniowa
homogenizacje, po czym probke chiodzi sie do temperatury 52°C.

Uzyskuje sie jednorodna ptynna emulsje o odczynie pH = 9,7, zawierajaca 40,4% suchej masy,
o lepkosci pozornej 1200 mPa-s w temperaturze 23°C i stabilnosci TSI 30 dni 3,4.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob wytwarzania emulsji wodno-parafinowej znamienny tym, ze w temperaturze 80-99°C
miesza sie az do uzyskania jednorodnej mieszaniny 500 czesci wagowych rafinowanej para-
finy z przerébki ropy naftowej bedacej mieszaning statych, wysokoczasteczkowych weglowo-
dorow, przede wszystkim n-parafinowych i/lub parafiny syntetycznej z syntezy Fischera-Trop-
scha, z 40-60 czesciami wagowymi monostearynianu gliceryny, z 20-35 czesciami wagowymi
stearynianu sodu oraz z 5-15 cze$ciami wagowymi estrow kwasow ttuszczowych kopolimeru
EO-PO-EO, po czym stopniowo wprowadza sie wode o temperaturze 85-95°C tak aby tem-
peratura zawartosci reaktora nie obnizyla sie ponizej 88°C, zawarto$¢ reaktora miesza sie
jeszcze w temperaturze 90-99°C przez 10-60 minut, po czym poddaje sie co najmniej raz
dwustopniowej homogenizacji, przepuszczajac zawarto$¢ reaktora przez wysokocisnieniowy
homogenizator przy ci$nieniu 5-60 MPa na pierwszym stopniu homogenizacji oraz przy ci-
$nieniu 0,1-10,0 MPa na drugim stopniu homogenizacji.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1 znamienny tym, Zze w roli emulgatoréw stosuje sie estry kopolimeru
EO-PO-EO i kwasu stearynowego, oleinowego, laurynowego lub oktanowego.

3. Sposob wedtug zastrz. 1 znamienny tym, Zze stopniowo wprowadza sie 800—1000 czesci wa-
gowych wody.

4. Sposdb wediug zastrz. 1 znamienny tym, ze zawartos¢ reaktora przed homogenizacja pozo-
stawia sie do wstepnego odpowietrzenia.

5. Sposob wediug zastrz. 1 znamienny tym, ze na drugim stopniu homogenizacji stosuje sie
ci$nienie kilkakrotnie nizsze, niz na pierwszym stopniu homogenizacji.
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