
НАУЧНЫЕ ВЕДОМОСТИ Серия Медицина. Фармация. 2012. № 10 (129). Выпуск 18/2 133

УДК 54.03:661.12.01/09

ПОЛУЧЕНИЕ ЛАБОРАТОРНОГО ОБРАЗЦА СУБМИКРО- 
И/ИЛИ НАНОСТРУКТУРИРОВАННОЙ ГЛИНЫ И ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНОЕ 

ПОДТВЕРЖДЕНИЕ ИЗМЕНЕНИЯ ЕГО СТРУКТУРЫ

Белгородский
государственный
национальный
исследовательский
университет

Е.Т. ЖИЛЯКОВА 
А.В. БОНДАРЕВ

В статье рассмотрены результаты исследований глины до и 
после измельчения. Проведен выбор технологического оборудова­
ния для оптимизации процесса механохимической обработки. В 
работе использовались шаровая вибрационная мельница МЛ-1 с 
измельчающими элементами и растровый электронно'-ионный 
микроскоп Quanta 200 3D с увеличением до 10000Х. Изучены фи­
зико-химические и технологические свойства субмикро- и/или на- 
ноструктурированной глины. Образец неизмельченной глины 
представляет собой элементы округлой формы с ровными краями, 
в процессе механической активации наблюдается образование пла­
стинчатых элементов и их слипание.
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Введение. На сегодняшний день доля отечественных субстанций, использую­
щихся в производстве лекарственных средств составляет всего 2% [1]. Необходима раз­
работка отечественных субстанций, совершенствование методики их получения. Пер­
спективным направлением является применение глины как субстанции с сорбцион­
ными свойствами, а также повышение ее полифункциональных свойств путем механи­
ческой активации.

Развитие современных технологий, использующих процессы диспергирования, 
сделало весьма актуальной проблему оптимизации технологических свойств материа­
лов, подвергнутых интенсивным механическим воздействиям. Работы в этом направ­
лении стимулируются необходимостью получения активированных веществ с задан­
ными свойствами. Закономерности измельчения твердых тел на основе положений 
физико-химической механики и сорбционной механохимии, химическое взаимодейст­
вие активированных пластинчатым деформированием поверхностных слоев частиц 
были рассмотрены в трудах ряда авторов [2-5].

В настоящее время глины широко используются в фармацевтической и пище­
вой промышленности. Введение в технологический процесс стадии механоактивации 
изменит реакционную активность глины. Особенности применения механохимических 
подходов в фармацевтической промышленности были рассмотрены российскими уче­
ными [6-7].

Механоактивация -  высокоэнергетический процесс измельчения и нанострук­
турирования исходных промышленных порошков в планетарных шаровых измельчи­
телях, где обеспечивается ударное нагружение со сдвигом. Механоактивация позволяет 
уменьшить размеры частиц порошка в среднем от 60 до 0,250 мкм с наличием значи­
тельной доли частиц с размерами до 50 нм.

Активации кристаллических минералов в процессе механоактивации экспери­
ментально подтвердила, что их сорбционная активность увеличивается не только под 
влиянием прироста свободной поверхности в результате измельчения, но также и из-за 
измененного состояния вещества, в зоне остаточного напряжения, происходящего в 
следствие механического воздействия [8].

Цель исследования. Получение лабораторного образца субмикро- и/или на- 
ноструктурированной глины и экспериментальное подтверждение изменения его 
структуры. Для получения субмикроструктурированного образца глины были постав­
лены задачи: определить форму и размер частиц образца глины до и после супрамик-
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роструктурирования, выбрать режим измельчения, определить показатели изменения 
характеристик.

Материал и методы исследования. Для исследований был взят образец 
глины ТУ9158-003059830731-05. В работе использовались: электронные весы ВР 3100S 
фирмы Сартогосм, шаровая вибрационная мельница МЛ-1 с измельчающими элемен­
тами, растровый электронно-ионный микроскоп Quanta 200 3D с увеличением до 
10000Х. Расчет среднего размера частиц, распределение частиц по размерам и по­
строение гистограмм осуществлялось в программе Microsoft Office Excel 2007.

Результаты исследования. Исследуемые образцы глины были высушены до 
постоянной массы. Подвергнуты измельчению в режимах: 5, 15, 30, 45 и 60 минут.

Электронная микроскопия образцов глины, проведенная на базе Центра кол­
лективного пользования научным оборудованием «Диагностика структуры и свойств 
наноматериалов» Белгородского государственного университета, показала изменение 
структуры и формы образцов глины. Для объективного анализа распределения по 
размерам частиц образцов были отобраны фотографии, сделанные при таком увели­
чении микроскопа, которое позволяло по масштабной линейке без затруднений опре­
делить минимальный и максимальный размеры исследуемого образца. В табл. 1 пред­
ставлен выбор увеличения микроскопа при изучении исследуемого образца глины.

Таблица 1
Использованные варианты увеличения электронного микроскопа

Время из­
мельчения, 

мин.

Неизмельченный
образец 5 15 30 45 60

Кратность
увеличения 1000Х 2000Х 2000Х 5000Х 5000Х 5000Х

На рис. 1-6 представлены электронные микрофотографии исследуемых образцов.

Рис. 1. Микрофотография исходного Рис. 2. Микрофотография образца глины по-
образца глины сле 5 минут измельчения
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Рис. 3. Микрофотография образца глины 
после 15 минут измельчения

Рис. 4. Микрофотография образца глины по­
сле 30 минут измельчения

Рис. 5. Микрофотография образца глины Рис. 6. Микрофотография образца глины по-
после 45 минут измельчения сле 60 минут измельчения

Неизмельченный образец представляет собой округлые элементы с ровными 
краями. В процессе измельчения наблюдается уменьшение размеров частиц и образо­
вание пластинчатых элементов размером 2-5 мкм.

Для неизмельченного образца глины характерно наличие частиц со средним 
размером 10-20 мкм, количество этой фракции составляет около 51%, количество 
фракции с размером частиц 20-30 мкм составляет около 24%. Крупные фракции с раз­
мером частиц 30-50 мкм и более 50 мкм составляют 6,5 и 1,5% соответственно.

Через 5 минут происходит диспергирование образца глины: количество частиц 
со средним размером 5-10 мкм увеличивается и составляет 48%, количество частиц с 
размером 10-20 мкм и 20-30 мкм уменьшается и составляет 32 и 15% соответственно.

Через 15 минут фракционная картина резко меняется: происходит слипание 
пластинчатых элементов, появление элементов с неровной поверхностью размером 10­
20 мкм, увеличение количества этой фракции с 32% до 60%.

Через 30 минут появляются частицы размером 2-5 мкм, исчезают частицы раз­
мером 30-50 мкм. Количество частиц размером 5-10 мкм и 10-20 мкм составляет 49 и 
31% соответственно.

Через 45 минут увеличивается содержание мелкой фракции 2-5 мкм с 28 до 
63%, уменьшается количество фракции размером 5-10 мкм с 49 до 31%, исчезают 
фракции размером более 20 мкм.



136 НАУЧНЫЕ ВЕДОМОСТИ Серия Медицина. Фармация. 2012. № 10 (129). Выпуск 18/2

Через 60 минут фракционная картина по сравнению с предыдущей меняется
мало.

Расчет среднего размера частиц, распределение частиц по размерам представ­
лены на рис. 7.

Рис. 7. Распределение по размерам микрочастиц глины 
в зависимости от степени измельчения

Для анализа изменения размеров частиц глины данные гистограммы сведены в
табл. 2.

Таблица 2
Динамика изменения размеров частиц исследуемого образца глины

Время измельче­
ния исследуемого 

образца глины, 
мин.

Размер частиц, мкм/% содержания фракции

2-5 5-10 10-20 20-30 30-50 более 50

Неизмельченный
образец

- 17 51 24 6,5 1,5

5 - 48 32 15 5 -
15 - 28 60 8 4 -
30 28 49 21 2 - -
45 63 31 6 - - -
60 65 30 5 - - -

Заключение. Проведена растровая электронная микроскопия полученных об­
разцов глины. Доказано изменение структуры глины. Исследуемый образец неизмель- 
ченной глины состоит из элементов округлой формы, при увеличении в 10000Х за­
метно, что элементы состоят из соединенных между собой пластин размером 2-10 мкм.

В результате исследования установлено, что размеры частиц глины уменьшают­
ся с 50 мкм для режима 5 минут измельчения до 2-5 мкм для режима 60 минут из­
мельчения. После 15 минут измельчения наблюдается слипание элементов. После 30 
минут измельчения образуются пластинчатые элементы и наблюдается увеличение 
количества частиц с рваными краями, с небольшими дефектами на поверхности.

Далее планируется исследование физико-химических и фармакологических 
свойств изучаемых образцов глины. Полученные результаты можно использовать в фар­
мацевтической технологии при разработке составов и технологий новых субстанций.
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The article reflects the results of clay study before and after 
shredding. The choice of the technological equipment for optimi­
zation of the process of mechanico-chemical processing is orga­
nized. Ball vibratory mill ML-1 with reducing element and raster 
electronic-ion microscope Quanta 200 3D with 10000Х increase 
were used. The physico-chemical and technological characteristics 
of sumicro- and/or nanostructured clays are studied. The sample 
of unground clay presents itself the rounded elements with even 
surface, the formation of plate element and their coalescence exist 
in process of the mechanical activation.
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