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超高速旋转填充床连续可控制备乳液研究

解摇 静1,2 摇 尚汝松1,2 摇 初广文1,2 摇 孙宝昌1,2* 摇 陈建峰1,2
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摘摇 要: 首次提出采用超高速旋转填充床对分散相单独做功连续制备乳液,考察了操作参数和填料规格对乳液粒

径和粒径分布的影响规律。 研究发现上述操作条件对乳液分散相的粒径和粒径分布具有显著影响,并获得了较优

操作条件:转速 9 000 r / min,乳化剂质量分数 4郾 2% ,油相流量 15 L / h,填料类型为 3D 打印填料;在该条件下制备出

平均液滴粒径约为 12 滋m 的乳液。 建立了用于预测分散相粒径的数学模型。 所得结果为连续、可控、低成本制备

乳液提供了一条新途径。
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引摇 言

乳液是由两种互不相溶的液体在表面活性剂的

作用下混合形成的多相分散体系,以液滴形式存在

的为分散相,另一相为连续相。 乳状液在乳液聚合

以及活性物质的负载方面有着突出优势,因此在食

品、医药、石油开采以及精细化工等领域应用广

泛[1 - 4]。 乳液主要包括“水包油冶和“油包水冶两种

类型,其中分散相的平均粒径和粒径分布是影响其

性能的重要参数[5]。
用于优化乳液制备的方法大致可分为两类,

即乳化剂复配和工艺强化。 乳化剂复配是将不同

的乳化剂添加到乳化系统中以达到更好的分散效

果。 乳化剂复配不仅可以降低乳化系统的界面张

力,还可以阻碍液滴的聚结[6] 。 工艺强化主要是

通过使用特殊工艺强化技术来实现分散相的高度

分散,例如使用高剪切混合器进行乳化[7 - 8] ,该混

合器具有高的剪切速率,且在混合头附近具有高

的局部能量耗散率。 Hall 等[9] 研究发现分散相的

黏度对其平均粒径和粒径分布有很大的影响,随
着高剪切混合器转速和停留时间的增加,分散相

的粒径分布逐渐变窄。 通常地,乳化是对乳液体

系的连续相及分散相同时做功,制备过程中存在

能耗高、乳液批次不稳定等问题。 目前已有将旋

转填料床用于乳液制备的研究,可以制备得到微

米级乳液[10 - 14] ,然而这些工作仍是停留在中低转

速条件下,且基本都是对油水混合物进料,能量利

用率较低,尤其是在低的油相含量下。
因此,本课题组设计了一种超高速旋转填料

床[10 - 12],利用其产生的巨大剪切力和离心力来实现

对分散相的切割破碎,并将传统设备对油水混合液

的剪切改为对分散相单独剪切,破碎后的油相被水

相捕集直接形成乳液。 该工艺可有效降低功耗,提
高能量利用率。 为了评估超高速旋转填料床的乳化

效果,本文系统地研究了超高速旋转填料床的转速、
填料孔径、填料类型和乳化剂浓度对分散相液滴平

均粒径及粒径分布的影响规律,以获得较优的工艺

参数;并对分散相的平均粒径进行了模型化研究。
相关研究结果可为乳液可控制备技术的工业应用提

供基础数据。

1摇 实验部分

1郾 1摇 材料与设备

煤油、脂肪醇聚氧乙烯醚(AEO-7),分析纯,皆



购自青岛优索化学技术有限公司。 Mastersizer 2000
激光粒度仪,英国马尔文公司;BT300-2J 蠕动泵,保
定兰格恒流泵有限公司;JET370W 自吸泵离心泵,
北京凯美诺科技有限公司;40 ppi、100 ppi( pore
per inch,填料内部孔体积占总体积的比例)泡沫镍

丝网填料,广州广胜佳金属新材料公司;3D 打印

填料,实验室自行设计。 所有实验用水均为自制

去离子水。
1郾 2摇 实验流程及装置

在本文实验中,选择煤油为分散相。 根据亲水

亲油平衡法(HLB),选择 AEO-7 作为煤油分散的

乳化剂。 实验装置流程如图 1 所示。 以去离子水为

水相,水相由离心泵泵入反应器形成降膜。 将乳化

剂 AEO-7 溶于煤油中作为油相,油相由蠕动泵泵

入反应器,经过旋转填料的高速剪切破碎后被甩入

器壁的降膜中,形成乳液,再进入产品罐,从而完成

乳液的制备。

1—离心泵;2—水相罐;3—产品罐;4—油相罐;5—蠕动泵; 6—超

高速旋转填料床;7—转子流量计;8—进口阀。

图 1摇 实验装置流程图

Fig. 1摇 Flow chart of the experimental device

1郾 3摇 分析与测试

使用 Sauter 平均直径 d32来描述液滴的平均直

径大小,计算公式如下。

d32 =
移
N

i = 1
nid3

i

移
N

i = 1
nid2

i

(1)

式中,di为液滴的直径,ni是直径为 di的液滴数量,N
为液滴总数。 另外,采用直径分布宽度 span 来反映

液滴的粒径分布,计算公式如下。

span =
d0郾 9 - d0郾 1

d0郾 5
(2)

式中,d0郾 1、d0郾 5 和 d0郾 9 分别为累积体积分布概率在

10% 、50% 和 90% 时的液滴直径。 span 值越小,表
示液滴粒径分布越均匀。 乳液中液滴直径通过马尔

文激光粒度仪表征得到。

2摇 结果与讨论

2郾 1摇 转速对乳化的影响

转速作为新型超重力降膜反应器的一项重要指

标,其超高值相对于其他旋转设备具有巨大的优势。
因此,首先研究了不同油相流量下转速对液滴粒径

的影响。 实验中固定乳化剂的含量(相对于油相的

质量分数,下同)为 4郾 20% ,分别在 10、15、20 L / h 这

3 种不同的油相流量条件下研究不同转速反应器的

乳化性能,所得结果如图 2 所示。 实验中改变转子

转速从3 000 r / min至 9 000 r / min,以 2 000 r / min 为 1
个实验间隔点。

图 2摇 不同油相流量下转速对 d32和 span 的影响

Fig. 2摇 Effect of rotational speed on d32 and span for

different oil phase flow rates
摇

由图 2 可知,在测定范围内,d32和 span 值都随

转速的增大而减小。 在油相流量为 10 L / h 时,d32由

3 000 r / min 时的 25郾 66 滋m 下降到 9 000 r / min 时的

14郾 21 滋m;在油相流量为 15 L / h 时,d32由 3000 r / min
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时的 27郾 34滋m 下降到 9000 r / min 时的 17郾 94滋m;在
油相流量为 20 L / h 时, d32 由 3 000 r / min 时的

35郾 20 滋m下降到 9 000 r / min 时的 19郾 35 滋m。 平均

直径与转速的关系为非线性关系,随着转速的增大,
改变相同的转速时液滴粒径的减小量有所降低。

通过转子的高速旋转对液滴进行剪切作用,
乳化过程中输入的能量随着转速的增大而增大,
高转速有利于克服液滴的表面张力使液滴直径减

小,但由于直径减小过程中表面张力的作用,当直

径较小时提高转速对直径的影响会减小。 而油相

流量越小,单位油相所得到的能量越大,其直径就

越小。
2郾 2摇 乳化剂含量对乳化的影响

乳化剂在乳化过程中起着至关重要的作用,乳
化剂的存在有利于减小液滴的表面张力,因此在不

同转速下研究不同乳化剂含量对乳化效果的影响,
结果如图 3 所示。

图 3摇 不同转速下乳化剂含量对 d32的影响

Fig. 3摇 The effect of emulsifier concentration on
d32 at different rotational speeds

摇

图 4摇 孔隙为 40 ppi 和 100 ppi 的丝网填料以及 3D 打印填料结构

Fig. 4摇 Structures of screen packing with porosity of 40 ppi and 100 ppi and 3D printed packing
摇

由图 3 可知,当油相流量为 15 L / h 时,在测定

范围内,d32随乳化剂含量的增大而减小。 在转子

转速为 3 000 r / min 的条件下, d32 由乳化剂含量

2郾 10% 时 的 46郾 10 滋m 下 降 到 8郾 40% 时 的

22郾 81 滋m;在转子转速为 5 000 r / min 的条件下,d32

由乳 化 剂 含 量 2郾 10% 时 的 38郾 62 滋m 下 降 到

8郾 40%时的 21郾 40 滋m;在转子转速为 7 000 r / min
的条件下,d32由乳化剂含量 2郾 10% 时的 27郾 37 滋m
下降 到 8郾 40% 时 的 15郾 64 滋m; 在 转 子 转 速 为

9 000 r / min的条件下,d32 由乳化剂含量 2郾 10% 时

的 19郾 13 滋m 下降到 8郾 40% 时的 12郾 26 滋m。 在低

转速以及低乳化剂浓度条件下,乳化剂浓度的变

化对平均直径的影响更大。 乳化剂可以排布在油

水相界面,减小液滴的表面张力,减少液滴之间的

凝聚,所以高浓度的乳化剂对于乳液的制备非常

有利,能够降低同转速下的乳化难度。 但过高的

乳化剂浓度会使得乳液制备的成本增加,且会对

乳液产品的质量产生影响。 因此,制备过程中可

综合考虑各因素选择较优的乳化剂浓度。
2郾 3摇 填料对乳化的影响

填料是旋转填充床的核心部件,其对油滴产生

剪切作用,填料性能的好坏是乳液制备的关键。 因

此在不同转速下研究不同孔径和不同类型的填料对

乳化效果的影响。 实验中固定油相流量为 15 L / h,
乳化剂浓度为 4郾 20% ,分别采用孔隙为 40 ppi 和

100 ppi 的泡沫镍丝网填料以及尼龙材料 3D 打印填

料(结构如图 4 所示)进行乳化。
由图 5 可知,在测定范围内,减小填料孔径有利

于降低液滴的 d32和 span 值。 孔隙密度较小的填料

具有更多较小孔径的孔,可将大油滴剪切并破碎成

粒径较小的油滴。 此外,3D 打印填料比泡沫镍填料

更有利于破碎油滴并减小液滴粒径,主要原因是 3D
打印填料为自主设计,结构更均匀,孔更小且更多,
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有利于产生更小的油滴。

图 5摇 不同转速下填料对 d32和 span 的影响

Fig. 5摇 Effects of fillers on d32 and span at

different rotational speeds
摇

2郾 4摇 油滴分散模型

为了更好地描述和预测不同工况下超高速旋转

填料床的乳化效果,基于转速、乳化剂含量及填料对

乳化影响的实验结果,建立了适用于 3D 打印填料

的 d32与油相流量、转速和乳化剂含量的经验模型,
具体如下

(

。
d32

d )
0

= (A L
L )

0
(

a R
R )

0
(

b C
C )

0

c
+ 灼 (3)

式中,L 为油相流量,R 为转速,C 为乳化剂质量分

数,A 为相关性校正因子,灼 为常数;L0、R0、C0 和 d0

的值分别为 10 L / h、3 000 r / min、2郾 1%和 1 滋m。 表 1
列出了所有拟合参数的实验值。
摇 摇 根据表 1 中的实验参数,按照式(4)计算拟合

结果。

d32 (= 0郾 71 L )10 (
-0郾 83 R )3000 (

-0郾 58 C
2郾 1 )%

7郾 18
+

25郾 72 (4)
如图 6 所示,模型拟合结果与实验结果之间的

差值较小。 因此,所提模型可用于预测超高速旋转

填料床所制备乳液的分散相 d32值,可为反应器的设

计及操作提供指导。

表 1摇 拟合中涉及的实验数据

Table 1摇 Experimental data involved in fitting

序号
油相流量 /

(L·h - 1)

转速 /

( r·min - 1)

乳化剂质

量分数 / %
d32 / 滋m

1 10 3 000 4郾 2 25郾 659

2 10 5 000 4郾 2 22郾 291

3 10 7 000 4郾 2 15郾 621

4 10 9 000 4郾 2 14郾 207

5 15 3 000 4郾 2 27郾 339

6 15 5 000 4郾 2 24郾 915

7 15 7 000 4郾 2 18郾 397

8 15 9 000 4郾 2 14郾 935

9 20 3 000 4郾 2 35郾 201

10 20 5 000 4郾 2 28郾 452

11 20 7 000 4郾 2 21郾 368

12 20 9 000 4郾 2 19郾 352

13 15 3 000 2郾 1 46郾 098

14 15 3 000 4郾 2 27郾 339

15 15 3 000 8郾 4 22郾 812

16 15 5 000 2郾 1 38郾 623

17 15 5 000 4郾 2 24郾 915

18 15 5 000 8郾 4 21郾 403

19 15 7 000 2郾 1 27郾 369

20 15 7 000 4郾 2 18郾 397

21 15 7 000 8郾 4 15郾 641

22 15 9 000 2郾 1 19郾 128

23 15 9 000 4郾 2 14郾 935

24 15 9 000 8郾 4 12郾 256

图 6摇 实验与模型拟合值比较

Fig. 6摇 Comparison of experimental and
model fitting values
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3摇 结论

本文首次采用超高速旋转填充床制备乳液,
研究了转速、乳化剂含量、填料孔径和填料类型对

乳液分散相液滴粒径及其分布的影响规律,建立

了用于预测乳液中分散相液滴粒径的数学模型。
研究发现:提高转速,液滴平均直径和直径分布宽

度均减小,且转速对平均直径的影响非常显著,当
转速超过 9 000 r / min 时,平均直径随转速增加而

减小的幅度逐渐变小,但并未达到平衡值,预测继

续增大转速可能会使平均直径进一步减小,但能

耗会急剧增大;乳化剂含量越高,液滴的平均直径

越小;填料的孔径对液滴直径以及直径分布宽度

也有很大的影响,小孔径和高规整度有利于提高

反应器的乳化性能,但易堵塞且难以清洗,可以根

据原料的洁净程度以及乳化的目标直径来选取填

料的孔径和规整度。 通过工艺优化,制备出分散

相粒径约为 12 滋m 的乳液,且乳液的机械稳定性

及储存稳定性均较好。 此外,还建立了可准确预

测乳液中分散相粒径 d32值的经验模型。
相较于传统的分批式制备乳液的方法,本文技

术可实现乳液的连续可控制备,同时由于超高速旋

转填充床作用的液体仅为分散相,可有望大幅降低

能耗。 因此,该技术在连续、可控、低成本制备乳液

方面具有显著的优势。
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Continuous emulsification in an ultra鄄high鄄speed rotating packed bed

XIE Jing1, 2 摇 SHANG RuSong1, 2 摇 CHU GuangWen1, 2 摇 SUN BaoChang1, 2* 摇 CHEN JianFeng1, 2

(1. State Key Laboratory of Organic鄄Inorganic Composites; 2. Research Center of the Ministry of Education for High Gravity

Engineering and Technology, Beijing University of Chemical Technology, Beijing 100029, China)

Abstract: The performance of an emulsion is determined by the average particle size and size distribution of the
dispersed phase. Developing new methods for the continuous and controlled preparation of emulsions is of consider鄄
able interest. Industrial emulsification processes usually involve mixing the dispersed phase and continuous phase in
an intermittent manner, which results in high energy consumption and unstable properties of the product. In this
work, an ultra鄄high鄄speed rotating packed bed (UHS-RPB) has been used for the first time to prepare an emulsion
continuously. The influence of the operating parameters and packing specifications on the particle size and size dis鄄
tribution in the emulsion has been investigated. It was found that the above operating conditions had a significant
effect on the particle size and particle size distribution of the dispersed phase. An emulsion with an average droplet
size of 12 滋m was obtained under the optimal operating conditions of rotational speed of 9 000 r / min, emulsifier
concentration of 4郾 2% , oil flow rate of 15 L / h, and 3D printing packing in a UHS-RPB. A mathematical model
for predicting the particle size of the dispersed phase was established. This study provides a new route for the con鄄
tinuous, controllable and low cost preparation of emulsions.
Key words: emulsion; ultra鄄high鄄speed rotating packed bed; particle size of dispersed phase; particle size distri鄄

bution; controllable preparation
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