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Аннотация Ключевые слова 
Представлены результаты исследований, которые 
посвящены синтезу микрогелей на основе акрила-
мида, проведенных с использованием метода обрат-
ной эмульсии. Особое внимание уделено изучению 
влияния концентрации эмульгатора, его состава 
и природы дисперсионной среды на морфологию 
микрогелей. Эксперименты позволили установить, 
что увеличение концентрации эмульгатора суще-
ственно влияет на форму и размер частиц микроге-
лей. Определена оптимальная концентрация компо-
зиции эмульгаторов, обеспечивающая получение 
частиц микрогелей округлой формы. Использова-
ние керосина в качестве дисперсионной среды 
и композиции эмульгатора на основе глицерил 
стеарата и «Твин-80» при концентрации 2 % доказа-
ли свою эффективность. Установлено, что природа 
дисперсионной среды и эмульгатора значительно 
влияет на морфологические характеристики микро-
гелей. Полученные результаты имеют большую 
практическую значимость, поскольку могут быть 
использованы для оптимизации параметров синтеза 
микрогелей и их применения в различных областях 
(медицина, косметология и пищевая промышлен-
ность). Это открывает новые перспективы для раз-
работки инновационных материалов и технологий 
на основе микрогелей, что может способствовать 
созданию более эффективных продуктов и процедур 
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Введение. Микрогели — частицы, размер которых находится в диапазоне 
значений 100 нм…100 мкм [1]. В настоящее время их применяют в раз-
личных областях — в медицине [2, 3], косметике [4, 5], пищевой про-
мышленности [6, 7], нефтедобыче [8, 9] и т. д. Микрогели представляют 
собой микроскопические гидрогели, которые обладают уникальными 
свойствами, такими как реагирование на изменение температуры [10],  
рН [11] и ионной силы [12]. Микрогели перспективны для создания но-
вых материалов с разными функциональными характеристиками (опти-
ческими, электрическими, механическими и биологическими), вслед-
ствие чего могут быть использованы в качестве носителей лекарственных 
веществ, катализаторов, сенсоров и других приложений [13]. 

Один из наиболее распространенных методов синтеза микрогелей — 
эмульсионная полимеризация [14], которая позволяет получать микрогели 
с контролируемым размером частиц и структурой. Важным фактором,  
влияющим на размер и свойства микрогелей, является концентрация 
эмульгатора и дисперсионной среды. Акриламид — один из наиболее рас-
пространенных мономеров для синтеза микрогелей, он может быть моди-
фицирован различными функциональными группами для придания мик-
рогелям дополнительных свойств. Обзор микрогелей, синтезированных  
на основе акриламида, для применения при нефтедобыче в целях модифи-
кации профиля пласта приведен в [15]. 

Цель работы — изучение влияния концентрации эмульгатора и дис-
персионной среды на размер микрогелей, полученных методом эмульсион-
ной полимеризации акриламида. Основные задачи исследования: опреде-
лить оптимальную концентрацию эмульгатора и дисперсионной среды для 
получения микрогелей заданного размера; измерить размер частиц микро-
гелей с использованием лазерной дифракции; исследовать термочувстви-
тельные свойства микрогелей с помощью динамического светорассеяния; 
оценить стабильность микрогелей в присутствии электролитов. 

Полученные результаты могут быть полезны для разработки новых 
материалов на основе микрогелей и оптимизации производственных 
процессов в различных областях применения микрогелей. 

Материалы и методы решения задач, принятые допущения. Для по-
лучения микрогелей использована эмульсионная полимеризация акрила-
мида. Для проведения синтеза необходимы дисперсная среда — раствор 
мономера, дисперсионная среда, углеводородный растворитель, эмульга-
торы, инициатор. 

В качестве дисперсионной фазы выбраны такие углеводородные рас-
творители, как керосин, парафиновое масло и вазелин. Композиция эмуль-
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гатора подобрана в соответствии с гидрофильно-липофильным балансом 
(ГЛБ) дисперсионный среды [16]. В качестве компонентов эмульгирующей 
смеси использованы неионогенные поверхностно-активные вещества по-
лисорбатного типа марок «Твин-80» (полиоксиэтилен сорбитан моноолеат, 
ГЛБ 15,0), «Твин-60» (полиоксиэтилен сорбитан моностеарат, ГЛБ 15,6), 
«Твин-20» (полиоксиэтилен сорбитан монолаурат, ГЛБ 16,7) и глицерил 
стеарат. 

Дисперсная фаза приготовлена из смеси мономеров акриламида, акри-
ловой кислоты, нейтрализованной гидроксидом натрия, с водой. Состав 
эмульсии для каждого нового эксперимента сформирован следующим  
образом: 20 % (масс.) дисперсная среда, 1…5 % (масс.) композиция эмуль-
гаторов, 75…79 % (масс.) дисперсионная среда. Инициатор введен допол-
нительно в виде водного раствора персульфата аммония предельной кон-
центрации. 

Для проведения синтеза использована лабораторная установка, схема 
которой приведена на рис. 1 [17]. Протокол испытаний включал в себя 
следующие этапы: 

  подготовка водной (дисперсной) фазы: изготовление смеси моно-
меров акриламида с акриловой кислотой; 

  подготовка органической (дисперсионной) фазы: выбор углеводо-
родного растворителя, введение композиции эмульгаторов (нагрев фазы 
до температуры 75 С); 

  изготовление эмульсии путем ввода водной фазы в органическую 
при постоянном перемешивании (600 мин–1, температура 60…75 С); 

  инициация свободной радикальной реакции раствором персульфа-
та аммония; 

  полимеризация: перемешивание при 600…700 мин–1 в течение 2 ч, 
температура 95…100 С; 

  отделение получившихся микрогелей путем фильтрования под ва-
куумом, сушка в изопропаноле; 

  определение гранулометрического состава микрогелей с использо-
ванием оптического микроскопа Olympus BX43. Всего проанализированы 
размеры 20 частиц для каждого образца. 

Результаты и обсуждения. В соответствии с протоколом испытаний 
синтезированы 11 различных образцов микрогелей. Испытания поделены 
на три блока. Первый блок направлен на выявление влияния концентра-
ции композиции деэмульгаторов на форму и размер микрогелей, вто- 
рой — на определение влияния природы дисперсионной среды на фор-
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Рис. 1. Схема лабораторной уста- 
новки для синтеза микрогелей: 

1 — колба с четырьмя горлышками;  
2 — опускающиеся воронки; 3 — меха-

ническая мешалка; 4 — охлаждаю- 
щая вода; 5 — обратный конденсатор;  

6 — термометр; 7 — водяная баня 

 
мирование микрогелей, третий —  
на установление влияния на форму 
мицелл структуры эмульгатора. 

Первый блок. Выявление влияния концентрации композиции деэмуль-
гатора на форму и размер микрогелей. В качестве дисперсионной среды 
использован керосин. За основу композиции эмульгаторов взяты глице-
рил стеарат и «Твин-80». Выбор эмульгаторов и их соотношение в смеси 
обусловлены типом эмульсии (обратная эмульсия) и ГЛБ поверхностно-
активных веществ и дисперсионной среды. Эксперименты по синтезу 
микрогелей проведены при различных значениях концентрации компо-
зиции эмульгаторов: от 1 до 5 % относительно массы эмульсии. Фотогра-
фии образцов микрогелей, полученных на оптическом микроскопе, с ука-
занием диапазона размеров частиц приведены на рис. 2. 

Полимеризация при концентрации композиции эмульгатора 1 %  
не происходила вследствие распада эмульсии при инициировании реакции 
полимеризации. Формирующиеся частицы слипались, образуя отдельные 
крупные гранулы полимера или один фрагмент полимера. При концентра-
ции композиции эмульгатора 2 % форма полученных микрогелей округлая 
(см. рис. 2), гранулы примерно одного гранулометрического состава. Разме-
ры варьируются в диапазоне значений 50…110 мкм. При концентрации 
композиции эмульгатора более 2 % их форма меняется: микрогели теряют 
округлую форму. Это явление — результат высокой энергии поверхности 
образующихся мицелл ввиду скопившихся в этой области молекул эмульга-
торов. При концентрации композиции эмульгатора 3 % размеры частиц ва-
рьируются в пределах 70…110 мкм. При концентрации композиции эмуль-
гаторов 4…5 % эмульсия постепенно приобретает ламеллярную структуру, 
так как микрогели имеют нерегулярную, в том числе пластинчатую, форму. 

Для дальнейших исследований оптимальная концентрация компози-
ции эмульгатора принята равной 2 %, поскольку при ней формируются 
микрогели округлой формы. 
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Рис. 2. Результаты исследования  
зависимости гранулометрического 
состава частиц микрогелей от кон-

центрации композиции эмульгатора: 
а — 1 % (размер частиц 20…55 мкм);  
б — 2 % (размер частиц 68…105 мкм);  

в, г — 3 и 4 % (размер частиц 90…110 мкм); 
д — 5 % (размер частиц 70…165 мкм) 

Второй блок. Определение влияния природы дисперсионной среды  
на формирование микрогелей. С учетом визуальной оценки формы полу-
ченных образцов микрогелей для дальнейших исследований по опреде-
лению влияния природы дисперсионный среды на формирование микро-
гелей выбрана концентрация эмульгирующей композиции 2 %. Синтез 
проведен в керосине, парафиновом масле и вазелине. Указанные диспер-
сионные среды выбраны вследствие их доступности и различных показа-
телей ГЛБ. Для керосина ГЛБ составляет 12, для парафинового масла — 11, 
для вазелина — 6. Для каждой дисперсионной среды проведена корректи-
ровка состава композиции эмульгаторов в соответствии с ГЛБ дисперси-
онной среды, при этом использованы только два эмульгатора (глицерил 
стеарат, «Твин-80»). Фотографии образцов микрогелей, полученных на оп-
тическом микроскопе, с указанием диапазона размеров частиц приведены 
на рис. 3. 
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Рис. 3. Результаты исследования 
зависимости гранулометрического 

состава и формы частиц микрогелей 
от природы дисперсионной среды: 

а — керосин (размер частиц 90…180 нм); 
б — парафиновое масло (размер частиц 
100…180 нм); в — вазелин (размер ча-

стиц 30…65 нм) 
 

Синтез в керосине и парафиновом масле дает примерно одинаковую 
морфологию микрогелей как по размеру, так и по форме, ГЛБ этих сред 
близки (11–12) и сильно отличаются от ГЛБ вазелина. 

Микрогели, полученные в парафиновом масле, выглядят более темны-
ми, ввиду чего можно предположить, что они имеют большее число попе-
речных сшивок в структуре, образующихся в процессе реакции имидиза-
ции между аминогруппами мономеров акриламида, которые расположены 
в параллельных полимерных цепях. Этот процесс происходит при темпера-
туре 100…110 С. Возможно, формированию более плотной структуры 
микрогелей способствует высокая температура кипения парафинового 
масла и его большая вязкость по сравнению с вязкостью керосина. 

В вазелине, ГЛБ которого значительно отличается от ГЛБ керосина  
и парафинового масла, микрогели получились значительно меньшего раз-
мера (до 60…70 мкм). Вероятно, по закону Стокса, вазелин, будучи наибо-
лее вязкой дисперсионной средой, способствовал лучшему эмульгирова-
нию смеси мономеров, что привело к формированию микрогелей с мень-
шим гранулометрическим составом. 

Третий блок. Установление влияния на форму мицелл структуры 
эмульгатора. Этот блок направлен на выявление зависимости формы  
и размера микрогелей от природы эмульгатора. Эксперименты также про-
ведены в присутствии 2%-ной эмульгирующей смеси. Синтез осуществлен  
в керосине, композицию эмульгаторов адаптировали под ГЛБ керо- 
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сина. Рассмотрены три композиции: 1) «Твин-20» + глицерил стеарат;  
2) «Твин-60» + глицерил стеарат; 3) «Твин-80» + глицерил стеарат. Фотогра-
фии образцов микрогелей, полученных на оптическом микроскопе, с указа-
нием диапазона размеров частиц приведены на рис. 4. 

 
Рис. 4. Результаты исследования 

зависимости гранулометрического 
состава и формы частиц микрогелей 

от природы эмульгаторов: 
а — керосин (размер частиц 50…110 нм); 
б — парафиновое масло (размер частиц 

40…130 нм); в — вазелин (размер частиц 
90…160 нм) 

Классическим подходом к формированию устойчивых мицелл в эмуль-
сиях является использование эмульгирующей смеси, в состав которой  
входят поверхностно-активные вещества с различными значениями ГЛБ. 
Как уже было отмечено, в качестве основного эмульгатора использован 
глицерил стеарат, в качестве дополнительного — поверхностно-активные 
вещества полисорбатного типа марок «Твин». Несмотря на то, что ГЛБ 
эмульгаторов марок «Твин» близки, а их концентрация в итоговой форме 
эмульгирующей системы варьировалась в пределах 32…35 %, фотографии 
микрогелей позволили установить различия. При использовании в каче-
стве соэмульгатора «Твин-20» гранулометрический состав более однород-
ный: размер основной фракции микрогелей составляет 50…110 мкм.  
При введении «Твин-60» распределение размеров частиц более сильное  
(см. рис. 4): около 75 % частиц микрогеля имеют размер до 60 мкм, осталь-
ные — 60…120 мкм. Микрогели, полученные с использованием эмульги-
рующей смеси с «Твин-80», имеют более однородный гранулометрический 
состав по сравнению с другими образцами. Размер частиц микрогелей 
90…160 мкм. Частицы имеют более темную окраску и, следовательно, более 
плотную структуру. 
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Результаты экспериментов позволяют сделать вывод о том, что оп-
тимальная концентрация эмульгатора для синтеза микрогелей округлой 
формы составляет 2 %, что подтверждают результаты других исследова-
ний. Так, в [18] показано, что оптимальная концентрация эмульгатора 
для синтеза микрогелей составляет 2 % и это обусловлено лучшим сцеп-
лением между молекулами эмульгатора и частицами микрогеля. 

Согласно результатам эксперимента, размер частиц микрогеля зависит 
от дисперсионной среды и состава эмульгатора, что подтверждают резуль-
таты исследования [19]. Это указывает на необходимость оптимизации па-
раметров синтеза для достижения наименьшего размера частиц микрогеля. 

Следует отметить, что при использовании керосина в качестве дис-
персионной среды и композиции эмульгаторов на основе глицерил стеа-
рата с «Твин-80» при концентрации 2 % получены наилучшие результаты 
по сравнению с другими дисперсионными средами и составами эмульга-
торов. Это подтверждается результатами исследования [20], которое 
также показало, что керосин представляет собой эффективную диспер-
сионную среду для получения микрогелей. 

Заключение. Приведены результаты экспериментов, направленных  
на выявление особенностей синтеза микрогелей методом обратной эмуль-
сии при различной концентрации эмульгатора, использовании разных по-
верхностно-активных веществ, входящих в состав эмульгатора, и разных 
дисперсионных сред. Результаты исследований показали, что на морфоло-
гические признаки (размер, форму) микрогелей влияет несколько факто-
ров: природа дисперсионной среды, природа эмульгатора и его концентра-
ция. Эти факторы могут быть рассмотрены как инструменты для получе-
ния микрогелей с необходимой формой и размером частиц. Согласно  
результатам проведенных исследований, концентрация эмульгирующей 
смеси 2 % позволяет получить при синтезе методом обратной эмульсии 
микрогели округлой формы. Дальнейшие исследования будут направлены 
на изучение процесса набухания полученных образцов микрогелей в воде: 
эти испытания позволят оценить степень сшивки микрогелей при синтезе 
в процессе реакции имидизации, что косвенно позволит сравнить устойчи-
вость мицелл при использовании в качестве соэмульгаторов «Твин-20», 
«Твин-60» и «Твин-80». 
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Abstract Keywords 
The paper presents results of studies aimed at synthe-
sizing the acrylamide based microgels that were car-
ried out using the inverse emulsion method. During 
the research, special attention was paid to studying 
the influence of emulsifier concentration, emulsifier 
composition and of the dispersion medium nature on 
the microgel morphology. The experiments carried 
out made it possible to establish that an increase in 
the emulsifier concentration significantly affected the 
microgel particles shape and size. The study resulted 
in finding the emulsifier composition optimal con-
centration ensuring production of the microgel parti-
cles in a round shape. Thus, introduction of kerosene 
as dispersion medium and emulsifier composition on 
glyceryl stearate and Tween-80 at the concentration 
of 2 % proved effective. The study results established 
that the dispersion medium and emulsifier nature 
significantly influenced the microgel morphological 
characteristics. Study results are of great practical 
significance, since they could be used to optimize the 
microgel synthesis parameters and their use in such 
areas as medicine, cosmetology and food industry. 
This opens up new prospects in development of the 
innovative materials and technologies based on mi-
crogels, which in turn could lead to creation of more 
effective products and procedures 

Microgels, acrylamide, inverse 
emulsion method, dispersion 
medium, particle size 
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