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 При помощи ультразвукового диспергирования и без добавления 
поверхностно-активных веществ приготовлена устойчивая водная 
дисперсия н-гептадекана. Методом динамического рассеяния света для 
дисперсии определен характерный размер частиц 100 нм 
(гидродинамический радиус). Из измерений температурной зависимости 
интенсивности рассеянного света для дисперсии определены температуры 
плавления, кристаллизации и температура перехода в ротаторную фазу 
частиц н-алкана в такой системе. Показано хорошее совпадение 
полученных результатов с литературными данными. Также 
экспериментально показано, что такая водная дисперсия может выдержать 
до 400 термических циклов нагрева и охлаждения от 3 °C до 30 °C, 
сохранив коллоидную устойчивость. Полученные результаты позволяют 
рассматривать такую систему как перспективную основу при разработке 
фазово-переходных материалов.  
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 A stable aqueous dispersion of n-heptadecane was prepared by ultrasonification 
without the addition of surfactants. Using the dynamic light scattering, the 
characteristic size (hydrodynamic radius) of the dispersion‘s particles (100 nm) 
was determined.  
On the basis of temperature dependence measurements of scattered light 
intensity, the temperatures of melting, crystallization and transition to rotator 
phase of n-heptadecane particles in the studied dispersion were determined. The 
results obtained are in good agreement with literature data. It has also been 
experimentally shown that this aqueous dispersion can withstand up to 400 
thermal cycles of heating and cooling from 3 °C to 30 °C, retaining ist colloidal 
stability. The results obtained allow to consider this dispersion as a promising 
basis for the development of Phase Change Materials. 
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Введение 

 
Нормальные алканы (CnH2n+2) с числом ато-

мов углерода 12 и более обычно называют пара-
финами. Многие из них имеют температуру плав-
ления, близкую к температуре окружающей среды, 
с относительно высокой энтальпией плавления. 
Это позволяет рассматривать их в качестве основ-
ного компонента для создания так называемых фа-
зово-переходных материалов (ФПМ), которые ис-
пользуются для улучшения теплопередачи во мно-
гих термических процессах, для хранения и транс-
портировки тепловой энергии, а отличие их от 
традиционных средств, используемых для данных 
целей, заключается в возможности запасать тепло-
вую энергию за счет скрытой теплоты фазового 
перехода используемого в ФПМ веществах [1–4]. 
В последние годы растет интерес к исследованиям 
в области ФПМ на основе парафинов, поскольку 
они химически инертны, нетоксичны, имеют не-
высокую стоимость, низкое давление насыщенных 
паров, обладают небольшим переохлаждением, 
термостойки, а также обладают высокой скрытой 
теплотой плавления и подходящими температура-
ми фазовых переходов [5–9]. Поэтому исследова-
нию физико-химических свойств парафинов и ме-
тодам получения ФПМ на их основе посвящено 
много научных статей и тема остается актуальной. 

Важно отметить, что н-алканы обладают 
определенными особенностями фазового поведе-
ния. Некоторые н-алканы в твердом состоянии мо-
гут иметь несколько типов квазикристаллических 
структур в зависимости от температуры и давле-
ния – так называемые ротаторные фазы [10, 11]. 
Другой особенностью фазового поведения н-
алканов является эффект поверхностной кристал-
лизации – появление кристаллического монослоя 
(ротаторная фаза) на поверхности расплава при 
охлаждении в районе температур на 2–3 градуса 
выше температуры объемного плавления [12, 13]. 
Данный эффект до сих пор недостаточно экспери-
ментально изучен из-за сложностей его детектиро-
вания. 

Одной из актуальных задач в области ФПМ 
на основе парафинов являются разработка устой-
чивых водных дисперсий нано- и микроразмерных 
частиц парафинов и исследование их физико-
химических свойств [14–16]. Также любой ФПМ 
должен   обладать   способностью   сохранять  свои  

свойства при многократных рабочих термических 
циклах нагрева и охлаждения, при которых рабо-
чее вещество ФПМ многократно плавится и кри-
сталлизуется. Например, в работах [17, 18] иссле-
дуемый образец подвергался 100 циклам нагрев-
охлаждение в интервале рабочих температур, а в 
работе [19] проводили 1000 циклов.  

В данной работе в качестве объекта исследо-
вания выбран н-гептадекан. Данный н-алкан обла-
дает температурой плавления, близкой к комнат-
ной (21,5 °C) и относительно высокой скрытой 
теплотой плавления (около 216 Дж/г), что говорит 
о перспективах его применения в отоплении и 
кондиционировании жилых помещений в составе 
ФПМ. Для н-гептадекана известен один переход    
в ротаторную фазу при нагреве в районе 11 °C [17, 
20].  

 
Эксперимент 

 
Измерения методом динамического рассея-

ния света (ДРС), измерения температурных зави-
симостей интенсивности рассеянного света и 
нагрев и охлаждение образца в ходе термических 
циклов выполнены на оборудовании Photocor 
Compact-Z (ООО Фотокор, Россия).  

Образец н-гептадекана (n-C17H36, 98 %) был 
приобретен в компании Sigma-Aldrich (США).  

Для приготовления водных дисперсий ис-
пользовали бидистиллированную деионизирован-
ную воду для инъекций (ООО Solopharm, Россия). 

Приготовление образца проходило по отра-
ботанной ранее методике [21]: 10 мл воды и около 
0,003 г н-алкана, помещенные в стеклянную виалу 
объемом 20 мл, нагревались на водяной бане выше 
температуры плавления н-гептадекана, после чего 
такая смесь обрабатывалась ультразвуковым дис-
пергатором с погружным титановым активатором 
УЗДН-А (22 кГц, 75 Вт, Россия) в течение 30 с. 
Поверхностно-активные вещества (ПАВ) при этом 
не добавлялись. Полученная эмульсия (капли жид-
кого н-алкана в воде) остывала до комнатной тем-
пературы, после чего такой образец переходил в 
состояние золя (твердые частицы н-алкана в воде). 
Полученный таким образом образец был мутным и 
непригодным для измерений методами динамиче-
ского и статического света. Для оптических иссле-
дований исходный образец разбавлялся в 1000 раз.  



Жидкие кристаллы и их практическое использование. 2023. Т. 23, № 4. С. 76–81                     79 
Liquid Crystals and their Application. 2023. Vol. 23, № 4. P. 76–81 

≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡≡ 

 
Для контроля концентрации н-алкана в воде 

взвешивание всех компонентов образца проводили 
на аналитических весах BP301S (Sartorius, Герма-
ния, 0,1 мг). 

Температурные зависимости интенсивности 
рассеянного света измеряли при постоянной ско-
рости изменения температуры 0,1 °С/ мин как при 
нагреве, так и при охлаждении. 

Один термический цикл представлял собой 
нагрев образца от 3 °C до 30 °C, выдержку образца 
при этой температуре в течение 10 мин, измерение 
интенсивности рассеянного света, затем охлажде-
ние до 3 °C, выдержку в течение 27 мин и измере-
ние интенсивности рассеянного света. Такие вре-
мена выдержки позволяли гарантировать, что ча-
стицы н-алкана при низкой температуре находятся 

в полностью кристаллическом состоянии и полно-
стью расплавлены при высокой. До и после 400 
термических циклов методом ДРС был измерен 
средний размер частиц в жидком и полностью 
кристаллическом состоянии.   

Измерения температурных зависимостей  
интенсивности рассеянного света и размеров ча-
стиц методом ДРС проводились под углом 90 гра-
дусов. 

 
Результаты и их обсуждение 

 
Для водной дисперсии н-гептадекана изме-

рены температурные зависимости интенсивности 
рассеянного света при нагреве и охлаждении. Ре-
зультаты этих измерений представлены на рис. 1.  
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Рис. 1. Температурная зависимость нормированной интенсивности In рассеянного света при нагреве (а)  
и охлаждении (b), измеренные на образце водной дисперсии н-гептадекана 

Fig. 1. Temperature dependence of the normalized light scattering intensity In during heating (a) and cooling (b) 
of an n-heptadecane aqueous dispersion 

 
Из этих измерений определены температуры 

перехода из полностью кристаллического состоя-
ния в ротаторную фазу (Tcr-r), температуры плавле-
ния (Tmelt) и кристаллизации (Tsolid). При фазовом 
переходе частиц н-алкана в водной дисперсии 
скачкообразно меняется их показатель преломле-
ния, что приводит к скачкообразному изменению 
интенсивности рассеянного света на таком образце 
[22]. На рисунке 1, а хорошо видно, что при нагре-
ве интенсивность рассеяния скачкообразно меня-
ется при температурах около 11 °C и 22 °C. Эти 
температуры соответствуют переходу н-гепта-
декана из полностью кристаллического состояния 
(орторомбическая решетка [23]) в ротаторную фа-
зу и плавлению н-гептадекана, соответственно.  

На рисунке 1, b можно указать характерную тем-
пературу, при которой начинается существенное 
изменение интенсивности рассеяния при охлажде-
нии – 15,5 °C. Она соответствует фазовому пере-
ходу частиц н-алкана из жидкого состояния в кри-
сталлическое – в ротаторную фазу. Наблюдать при 
охлаждении переход из ротаторной фазы в полно-
стью кристаллическое состояние на этом интерва-
ле температур нет возможности. При температурах 
ниже 2–3 °C на кювету с образцом конденсирова-
лась вода из окружающего воздуха, что мешало 
проводить дальнейшие измерения, а при темпера-
туре ниже 0 °C вода в образце могла превратиться 
в лед. 
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В работе [23] для объемного образца            

н-гептадекана методом дифференциально-скани-
рующей калориметрии (ДСК) определена темпера-
тура перехода в ротаторную фазу при нагреве   
8,81 °C и температура плавления 21,32 °C. В рабо-
те [20] методом адиабатической сканирующей ка-
лориметрии соответствующие температуры опре-
делены как 10,96 °C и 21,78 °C. В [17] исследова-
ния проводили методом ДСК, при этом образец    
н-гептадекана был помещен в микрокапсулы из 
крахмала размером 20–50 мкм. Соответствующие 
температуры в этой работе были определены как 
11 °C и 21,50 °C, а температуры кристаллизации и 
перехода типа кристалл–кристалл при 15,79 °C и    
2 °C соответственно. Из анализа представленных 
данных можно сказать, что определенные оптиче-
ским методом температуры фазовых переходов н-
гептадекана хорошо согласуются с опубликован-
ными литературными данными.  

Водная дисперсия н-гептадекана была иссле-
дована на устойчивость к многократным циклам 
нагрева и охлаждения. Было выполнено 400 таких 
циклов. Интенсивность рассеянного света при 3 °C 
(верхние точки) и при 30 °C (нижние точки) в ходе 
термических циклов представлена на рис. 2.  
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Рис. 2. Интенсивность рассеянного света при 3 °C 
(верхние точки) и при 30 °C (нижние точки)  

в ходе 400 термических циклов 

Fig. 2. Scattered light intensity at 3 °C (top points) and     
30 °C (bottom points) during 400 thermal cycles 
 

До проведения термических циклов средний 
размер частиц при 3 °C и при 30 °C был соответ-
ственно 109±6 нм и 101±4 нм, а после циклов –
107±5 нм и 102±4 нм, соответственно. Можно ска-
зать, что 400 циклов нагрева и охлаждения такой 

дисперсии, при которых многократно происходили 
плавление и кристаллизация частиц парафина, не 
привели к нарушению устойчивости образца. 

Можно заметить, что разброс верхних экспе-
риментальных точек на рис. 2 больше, чем разброс 
нижних точек. Это связано с тем, что при измере-
нии рассеяния на водной дисперсии н-алкана при 
температуре выше температуры плавления рассея-
ние происходит на каплях н-алкана, не имеющих 
оптических особенностей на своей поверхности. 
При этом измерение рассеяния при температуре    
3 °C происходит на субмикронных кристалликах н-
алкана, которые могут иметь на своей поверхности 
оптические неоднородности, например кристалли-
ческие дефекты, что может приводить к флуктуа-
циям интенсивности рассеянного на них света.  
 

Выводы 
 

При помощи ультразвукового диспергирова-
ния, без добавления ПАВ получена устойчивая 
водная дисперсия н-гептадекана с характерным 
радиусом частиц 100 нм. Из измерений темпера-
турной зависимости интенсивности рассеянного 
света на такой дисперсии с хорошей точностью 
определены температуры плавления, кристаллиза-
ции и температура перехода в ротаторную фазу 
(фазовый переход типа кристалл-кристалл) для 
данного н-алкана. Экспериментально показано, что 
такого рода дисперсия может сохранять устойчи-
вость при многократных термических циклах 
нагрева-охлаждения, что говорит о перспективах 
разработки на ее основе фазово-переходных мате-
риалов.  
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