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В работе представлены результаты исследования влияния промывок целлюлозной мас-
сы, полученной гидротропным способом на выход и основные характеристики конечного про-
дукта. Показано, что промывка водой приводит к осаждению лигнина на волокно целлюлозы. 
Для получения более качественной целлюлозы промывку нужно проводить гидротропным 
раствором, однако это увеличит расход реагента на процесс получения целлюлозы. Установ-
лено, что образцы целлюлозы, полученные после промывки разбавленным раствором NaOH по 
качественным характеристикам сопоставимы с образцами, промытыми гидротропным рас-
твором. Замена гидротропного раствора на разбавленный щелочной позволит уменьшить 
расход реагента и сократит продолжительность процесса получения целлюлозы. 
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ВВЕДЕНИЕ 
 

Гидротропную делигнификацию расти-
тельного сырья изучали на протяжении деся-
тилетий многие отечественные и зарубежные 
исследователи [1–10]. Оценивая немногие 
имеющиеся в литературе данные по гидро-
тропному способу получения целлюлозы, 
большинство которых относится к девяностым 
годам прошлого столетия, можно сделать вы-
вод о том, что этот способ требует дальней-
ших исследований, так как многие выводы не-
достаточно экспериментально обоснованы. 

Гидротропный процесс производства 
целлюлозной массы сходен со щелочными 
процессами получения целлюлозы, однако 
для регенерации варочного раствора требу-
ется только его упаривание до одной трети от 
первоначального объема [1, 2]. На основании 
лабораторных исследований было установ-
лено, что гидротропный способ вследствие 
более простой регенерации химикатов требу-
ет меньше капиталовложений, чем сульфат-
ный [4]. Расход воды значительно ниже. По-
лучаемая по этому способу целлюлоза легко 
отбеливается и размалывается, но имеет не 
высокие показатели механической прочности, 
что объясняется особенностями ее химиче-
ского состава [1–4]. 

Наибольшую трудность при техническом 
осуществлении гидротропного способа пред-
ставляет промывка целлюлозы после варки: 
нельзя допускать осаждения на целевую 
целлюлозу лигнина, а также должна быть 
обеспечена высокая степень регенерации 
химикатов [4]. 

По литературным данным [1–6] промыв-
ку целлюлозной массы после варки проводят 
свежей порцией гидротропного раствора, что 
в свою очередь приводит к увеличению рас-
хода реагента на проведение процесса полу-
чения целлюлозы. Авторами [5] было выска-
зано предположение о замене гидротропного 
раствора при промывке целлюлозы на раз-
бавленный раствор щелочи, но данных, под-
тверждающих проведение подобных экспе-
риментов, обнаружено не было.  

В связи с этим, целью настоящей рабо-
ты является исследование влияния промывок 
гидротропной целлюлозы на выход и основ-
ные характеристики конечного продукта. 

 
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

 
Объектом исследования являлся мискан-

тус (Веерник китайский Miscanthus sinensis – 
Andersson), выращенный на плантациях Ин-
ститута цитологии и генетики СО РАН в Но-
восибирской области. 

Перед началом работы сырье измельча-
ли в сечку до размера частиц 5–10 мм. 

Химический состав мискантуса (в пере-
счете на абсолютно сухое сырье – а.с.с.): 
массовая доля целлюлозы, определенная по 
методу Кюршнера – 52,1 %, лигнина – 18,6 %, 
золы – 4,8 %, пентозанов – 21,3 %, экстрак-
тивных веществ – 2,1 %. 

Гидротропную делигнификацию мискан-
туса проводили в универсальной термобари-
ческой установке объемом 2,3 л. Условия де-
лигнификации ранее определены как опти-
мальные для данного вида сырья [8]: вароч-
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ный реагент – 35 %-ный раствор бензоата 
натрия, модуль процесса 10:1, температура 
180 ºС, продолжительность 5 ч. 

Для проведения варки образцы мискан-
туса и расчетное количество варочного рас-
твора загружали в реакционную камеру, да-
лее устройство герметизировали, включали 
перемешивание и нагрев. Достижение темпе-
ратуры 180 ºС считали началом процесса де-
лигнификации. По окончании заданного вре-
мени перемешивание и нагрев отключали и 
ожидали установления температуры в реак-
ционной камере не более 30 ºС, после чего 
выгружали содержимое. 

Из полученной после варки реакционной 
массы отжимали жидкую фазу (варочный 
раствор), а твердый остаток – целлюлозную 
массу далее подвергали промывке по одной 
из четырех схем:  

1) водой (гидромодуль 25:1 – трехкратно);  
2) 35 %-ным раствором бензоата натрия 

(гидромодуль 20:1, температура 90 ºС, про-
должительность 1 ч) → 15 %-ным раствором 
бензоата натрия (гидромодуль 20:1, продол-
жительность 15 мин) → водой (гидромодуль 
25:1 – трехкратно);  

3) 35 %-ным раствором бензоата натрия 
(гидромодуль 20:1, температура 90 ºС, про-
должительность 1 ч) → 0,5 %-ным раствором 
NaOH (гидромодуль 20:1, продолжительность 
15 мин) → водой (гидромодуль 25:1 – трех-
кратно);  

4) 0,5 %-ным раствором NaOH (гидромо-
дуль 20:1, продолжительность 15 мин) → 
0,5 %-ным раствором NaOH (гидромодуль 
20:1, продолжительность 15 мин) → водой 
(гидромодуль 25:1 – трехкратно). 

Все эксперименты проведены в трех по-
вторностях.  

Полученные образцы целлюлозы суши-
ли при комнатной температуре до влажности 
6–8 %, определяли выход и основные харак-
теристики. 

Основные характеристики образцов 
целлюлозы (массовые доли α-целлюлозы, 
лигнина, пентозанов, золы, экстрактивных 
веществ) определяли по стандартным мето-
дикам анализа [11].  

 
РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

 

После проведения гидротропной делиг-
нификации в волокнах твердого целлюлозно-
го остатка содержится значительное количе-
ство лигнина. Согласно литературным дан-
ным осаждение лигнина на волокно целлю-
лозы можно предотвратить, если провести 
промывку целлюлозы не водой, а чистым 

гидротропным раствором [1–6], который вы-
теснит из волокон отработанный варочный 
раствор, что улучшит качество конечного 
продукта.  

Чтобы показать влияние промывки цел-
люлозы гидротропным раствором на харак-
теристики получаемой целлюлозы были про-
ведены эксперименты, в которых промывку 
образца осуществляли водой (схема 1), и 
гидротропным раствором (схема 2). Резуль-
таты эксперимента приведены в таблице 1. 

При промывке образца водой наблюда-
лось осаждение на волокно целлюлозы лиг-
нина в виде мелкодисперсного порошка тем-
но-коричневого цвета. Анализ полученного 
образца показал, что выделена целлюлоза с 
высоким выходом (до 50 %), при этом содер-
жание лигнина в продукте превышает 10 %, 
зола сохраняется на уровне ее содержания в 
исходном сырье и пентозная составляющая 
достигает 10 %. 

Промывка образца по схеме 2 последо-
вательной обработкой целлюлозной массы 
растворами бензоата натрия с концентра-
циями 35 % и 15 % позволяет получить про-
дукт с выходом 44 %, что несколько ниже по 
сравнению с непромытым образцом. Это 
объясняется более полным удалением из 
целлюлозы лигнина (до 6 %) и сопутствую-
щих примесей (пентозанов – с 9,7 до 6,4 %, 
золы – с 4,2 до 3,0 %). Также в продукте про-
исходит концентрирование α-целлюлозы с 75 
до 84 %. Таким образом, промывка образца 
раствором бензоата натрия способствует по-
лучению более качественной целлюлозы. 

Обработка образцов раствором бензоата 
натрия проводится при гидромодуле 20:1, что, 
кроме варки (гидромодуль варки 10:1), приво-
дит к дополнительному расходу гидротропа на 
процесс получения целлюлозы. Целесообраз-
но сократить издержки на выделение целлю-
лозы, но при этом сохранить ее качество. На 
основании этого проведено исследование за-
мены гидротропного раствора при промывке 
на разбавленный раствор NaOH. 

Суть экспериментов заключалась в обра-
ботке целлюлозной массы вначале 35 %-ным 
гидротропным раствором, а затем 0,5 %-ным 
раствором NaOH (схема 3) и двукратно 0,5 %-
ным раствором NaOH (схема 4). Подготовку 
целлюлозы завершали промывкой водой. По-
лученные результаты приведены в таблице 1. 

Гидротропный раствор вытесняет из во-
локон целлюлозы отработанный варочный 
раствор и растворяет лигнин, находящийся в 
волокнах целлюлозы – при этом его цвет из-
меняется с прозрачного до насыщенно ко-
ричневого. Дальнейшая промывка целлюло-
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зы раствором NaOH (схема 3) также способ-
ствует извлечению лигнина из волокна цел-
люлозы – наблюдается окрашивание раство-
ра в коричневый цвет.  

Проведение двукратной промывки об-
разца раствором NaOH также приводит к 
удалению отработанного варочного раствора, 

насыщенного лигнином из волокон целлюло-
зы – растворы в первом и во втором случае 
окрашиваются в коричневый цвет. 

Применение раствора NaOH при про-
мывке гидротропной целлюлозы обосновано 
легкой растворимостью гидротропного лигни-
на в разбавленных растворах щелочи [6]. 

 
Таблица 1 – Выход и основные характеристики образцов гидротропной целлюлозы, полу-

ченных после применения промывок 

№ схемы 
промывки 

Выход, % 
Массовая доля*, % 

α-целлюлозы лигнина золы пентозанов 
экстрактивных 

веществ** 

1 49,7 75,1 10,8 4,2 9,7 0,2 

2 44,1 84,2 6,1 3,0 6,4 0,1 

3 43,5 83,6 6,2 3,1 6,9 0,1 

4 42,9 84,3 5,9 3,1 6,5 0,1 

* – в пересчете на абсолютно сухое сырье 
** – экстрагент – метилен хлористый 

 
По внешнему виду образцы целлюлозы, 

полученные после промывки гидротропным 
раствором и разбавленным раствором NaOH 
(по схемам 2–4) схожи и представляют собой 
волокнистую массу серо-коричневого цвета. 

Выход образцов целлюлозы, промытых 
раствором NaOH (таблица 1, схемы 3 и 4) 
незначительно снижается по сравнению с 
образцом, промытым только гидротропным 
раствором (схема 2). Анализ показал, что 
массовые доли лигнина в образцах, получен-
ных по схеме 3 и 4, составляют около 6 %, 
что значительно ниже, чем в образце без 
промывки (схема 1) и сопоставимо с содер-
жанием лигнина в образце после промывки 
гидротропным раствором (схема 2). Кроме 
лигнина в процессе промывки в образцах 
(схема 3 и 4) более полно прошло удаление 
нецеллюлозных компонентов – пентозанов и 
золы. Содержание экстрактивных веществ в 
исследуемых образцах не превышает 0,2 %. 

Из полученных данных следует, что не 
только частичная замена раствора бензоата 
натрия на раствор NaOH (схема 3), но и пол-
ная замена гидротропного реагента (схема 4), 
позволяет получить конечный продукт с теми 
же характеристиками, что и целлюлоза после 
промывки гидротропными растворами [1–6]. 
Кроме того, полная замена промывки раство-
рами бензоата натрия на двукратную промыв-
ку раствором NaOH приведет к сокращению 
времени проведения процесса с 1 ч 15 мин по 
схеме 2 (дополнительно следует учесть время 
необходимое на нагрев раствора до темпера-
туры 90 ºС) до 30 мин – по схеме 4. 

Результаты, полученные при исследова-
нии влияния промывок гидротропной целлю-
лозы на ее качественные характеристики, 
отработаны на универсальной термобариче-
ской установке с объемом реакционной каме-
ры 2,3 л и рекомендованы для реализации 
при масштабировании процесса на установке 
с объемом реакционной камеры 100 л. 

 
ВЫВОДЫ 

 
Проведено исследование влияния про-

мывок гидротропной целлюлозы на выход и 
основные характеристики конечного продук-
та. Установлено, что при промывке образца 
водой наблюдается осаждение лигнина на 
волокна целлюлозы, что негативно сказыва-
ется на ее качестве. Промывка образца рас-
творами бензоата натрия позволяет получить 
более качественную целлюлозу, но расход 
реагента на процесс в этом случае повыша-
ется. Исследование промывки целлюлозной 
массы разбавленным раствором NaOH пока-
зало, что щелочной раствор позволяет вы-
теснить отработанный варочный раствор из 
волокон целлюлозы, а полученные образцы 
целлюлозы по внешнему виду и качествен-
ным характеристикам сопоставимые с образ-
цами, промытыми гидротропным раствором. 
Установлено, что замена гидротропного рас-
твора при промывке целлюлозной массы на 
разбавленный раствор NaOH приведет к со-
кращению как расхода гидротропного реаген-
та, так и продолжительности всего процесса 
получения целлюлозы.  
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