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摘要!研究了定量二氧化碳法合成环保型异硬脂酸镁清净剂的新工艺$ 在异硬脂酸为!c: A#活性?P( 氧化镁为'c: A#甲醇

为 ! 0D#氨水为 "c: 0D#二氧化碳压力为 ! )G$#碳酸化时间 " /的反应条件下"可以获得碱值为 'O' 0A& F̂Y']A的中碱值异

硬脂酸镁清净剂产品$ 其他反应条件保持不变"继续增加活性?P( 氧化镁的质量至 !c: A时"可以获得碱值为 !=: 0A& F̂Y']A

的高碱值异硬脂酸镁清净剂产品$ 红外谱图&4d'显示异硬脂酸镁清净剂产品含有无定形碳酸镁$
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99异硬脂酸作为支链脂肪酸"具有熔点低#氧化稳

定性好及水解稳定性好的特点"而且是间接地从植

物资源中获得-" ?'.

"符合环保和可持续发展的要求$

润滑油清净剂的传统合成工艺-! ?:.一般是有机酸与

碱性化合物先发生中和反应"然后在一些助剂作用

下再发生碳酸化反应$ 然而"由于清净剂的合成是

多相反应"传统的合成工艺存在一定的问题!

!

由于

整个合成反应是多相反应"虽然有促进剂的加入"但

仍存在传质不稳定的问题"特别是在气#液#固三相

共存的碳酸化反应中"故导致实验的重现性较差%

"

目前大多数合成工艺在碳酸化过程中都采用二氧

化碳敞口排空法进行反应"未及时反应的二氧化碳

被全部排入空气中"从而造成二氧化碳的浪费和定

量计算困难$ 为了适应环保型润滑油的发展需要和

改进传统的清净剂合成工艺-P ?Q.

"笔者使用异硬脂

酸为原料"采用新工艺定量二氧化碳法来探索合成

环保型异硬脂酸镁盐清净剂$

9:实验部分

9>9:主要试剂与仪器

异硬脂酸"工业品"广州市碧盛贸易有限公司%

活性?P( 氧化镁"工业品"上海敦煌化工厂%二甲苯#

甲醇和氨水均为分析纯$ [-5L,-I,-7,aQ( 傅里叶红

外光谱仪"布鲁克光谱仪器公司$

9>;:定量二氧化碳法合成异硬脂酸镁清净剂

在装有磁力搅拌子的 "(( 0D不锈钢高压釜中

依次加入一定量的异硬脂酸#稀释油#二甲苯#甲醇#

氨水及活性?P( 氧化镁"密封好高压釜"然后开动磁

力搅拌"在 :(U充分进行中和反应"然后升温至

P!U"压入一定量的二氧化碳气体进行碳酸化反应$

反应完成后"将反应混合物进行离心和过滤除渣"然

后脱除溶剂即得到油溶性的异硬脂酸镁盐清净剂$
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它的合成机理如式&"'#式&''#式&!'$
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9><:测试方法

石油产品总碱值-;[@"0A& F̂Y']A.按照 EY]

;(':"/"OO! 测定%深色石油产品运动黏度&00

'

]6"

"((U'按照S["""!Q/RO 测定$

;:结果与讨论

;>9:活性S@B 氧化镁用量对异硬脂酸镁清净剂碱

值的影响

活性?P( 氧化镁用量对异硬脂酸镁清净剂碱值

的影响见图 "$ 其他反应条件为!异硬脂酸 !c: A"

甲醇 ! 0D"氨水 "c: 0D"二氧化碳的压力 ! )G$"碳

酸化反应时间 " /$

图 "9活性?P( 氧化镁用量对异硬脂酸镁

清净剂碱值的影响

从图 " 可以看出"随着活性?P( 氧化镁用量的

增加"异硬脂酸镁清净剂产品的碱值起初增加较快"

而后不明显$ 当活性?P( 氧化镁用量较少时"反应

体系中由于胶体碳酸镁的量不足而导致最终产品的

碱值较低"此时随着活性?P( 氧化镁用量的增加"产

品的碱值增加较快$ 然而"过量的活性?P( 氧化镁

会导致排渣率急剧增加"从而造成原料的浪费$ 因

此"考虑到合适的产品性能和节约成本"活性?P( 氧

化镁用量为 'c: W!c: A为宜$

;>;:促进剂甲醇用量对异硬脂酸镁清净剂碱值的

影响

在清净剂的合成中"甲醇是最常用的主促进

剂-R.

"其用量对异硬脂酸镁清净剂碱值的影响见图

'$ 其他反应条件为!异硬脂酸 !c: A"活性?P( 氧化

镁 'c: A"氨水 "c: 0D"二氧化碳的压力 ! )G$"碳酸

化反应时间 " /$

图 '9甲醇用量对异硬脂酸镁清净剂碱值的影响

从图 ' 可以看出"随着促进剂甲醇的增加"异硬

脂酸镁清净剂的碱值先增加而后减少$ 可能原因是

甲醇作为促进剂是为了增加无机相和有机相的相容

性"适宜量甲醇的加入能够提高产品的碱值$ 当甲

醇用量为 ! 0D时"异硬脂酸镁清净剂的性能较好"

因此"最佳的促进剂甲醇用量为 ! 0D$

;><:助促进剂氨水用量对异硬脂酸镁清净剂碱值

的影响

在合成镁盐清净剂的过程中"往往需要加入氨

水作为助促进剂-O.

"其用量对异硬脂酸镁清净剂碱

值的影响见图 !$ 其他反应条件为!异硬脂酸

!c: A"活性?P( 氧化镁 'c: A"甲醇 ! 0D"二氧化碳

的压力 ! )G$"碳酸化反应时间 " /
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图 !9氨水用量对异硬脂酸镁清净剂碱值的影响

从图 ! 可以看出"随着助促进剂氨水用量的增

加"异硬脂酸镁清净剂的碱值呈先升后降的趋势$

当反应体系中不加氨水时"异硬脂酸镁清净剂碱值

低且黏度较大"原因可能是氨水既为反应提供氨作

助促进剂"又为反应提供原料水"没有水的参与"会

导致氧化镁无法被转化为胶体碳酸镁$ 此时"随着

氨水的加入"较好地解决了这个问题"产品的碱值也

随之增加$ 然而"过量的氨水也将导致产品的碱值

下降$ 在氨水用量为 "c: 0D时"异硬脂酸镁清净剂

的碱值几乎达到最大"因此"最佳的氨水用量为

"c: 0D$

;>=:二氧化碳压力对异硬脂酸镁清净剂碱值和黏

度的影响

不同的二氧化碳压力对异硬脂酸镁清净剂碱值

的影响见表 "$ 其他反应条件为!异硬脂酸 !c: A"

活性?P( 氧化镁 'c: A"甲醇 ! 0D"氨水 "c: 0D"碳

酸化反应时间 " /$

表 9:二氧化碳压力对异硬脂酸镁清净剂产品碱值的影响

二氧化碳压力])G$ 碱值]0A& F̂Y',A

?" 黏度]00

'

,6

?"

" 'P= QP

! 'O' O=

: 'QR O(

从表 " 可以看出"随着二氧化碳压力的增大"异

硬脂酸镁清净剂的碱值呈先增加后轻微下降的趋

势$ 可能的原因是当二氧化碳压力较小时"其量相

对于碱源来说显得不足"以致于产品碱值稍低$ 随

着二氧化碳压力的增大"活性?P( 氧化镁能够被充

分碳酸化"故产品碱值较高$ 此时"二氧化碳的压力

若继续增加会导致二氧化碳逐渐地过量"故造成二

氧化碳的浪费和产品的碱值轻微下降"这与使用常

规方法合成镁盐清净剂所出现的规律是一致的-"(.

$

因此"在该体系的碳酸化过程中"最佳的二氧化碳压

力为 ! )G$$

;>?:红外谱图分析

图 = 是采用定量二氧化碳法合成的异硬脂酸镁

清净剂的红外光谱图$ 从图 = 可以看出"在 R:P

20

?"处有碳酸镁粒子的吸收峰"说明产品中含有胶

体碳酸镁"这与国内其他有机酸类镁盐清净剂的碳

酸镁特征吸收峰几乎相同$

图 =9异硬脂酸镁清净剂的红外光谱图

<:结语

定量二氧化碳法可用于合成中碱值和高碱值的

环保型异硬脂酸镁盐清净剂"在所研究的反应条件

下"可以获得碱值为 'O' 0A& F̂Y']A的中碱值异

硬脂酸镁清净剂$ 若要获得更高碱值的产品"需要

增加活性?P( 氧化镁用量至 !c: A"其他条件保持不

变"即可合成得到 !=: 0A& F̂Y']A的高碱值清净

剂产品$ 该工艺的优点是碳酸化反应操作简单且实

验重现性好"故其有潜力作为一种新的工艺来取代

传统的清净剂合成工艺$
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