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ВЫВОДЫ 

Штамм Y-1693 Saccharomyces сerevisiae, 
полученный из Всероссийской коллекции 
промышленных микроорганизмов (ФГУП 
ГОСНИИ Генетики, г. Москва), показал высо-
кую бродильную активность при сбраживании 
синтетической глюкозо-аммонийной среды. 

Нецелевые гидролизаты мискантуса 
плохо сбраживаются Saccharomyces 
сerevisiae (штамм Y-1693), так как в качестве 
редуцирующих сахаров содержат преимуще-
ственно пентозы. Наряду с редуцирующими 
веществами нецелевые гидролизаты содер-
жат фурфурол и другие летучие примеси, ин-
гибирующие размножение дрожжей и синтез 
биоэтанола. Отметим, что нецелевые гидро-
лизаты являются побочными продуктами, по-
этому концентрация редуцирующих сахаров в 
них низкая, а содержание побочных веществ 
достаточно высоко. 
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ПУЛЬСАЦИОННОГО АППАРАТА В ПРОЦЕССЕ ЭКСТРАКЦИИ 
ЛИГНИНА ИЗ НЕДРЕВЕСНОГО РАСТИТЕЛЬНОГО СЫРЬЯ 

С.Е. Орлов, В.В. Будаева, А.А. Кухленко, А.Г. Карпов, М.С. Василишин, 
В.Н. Золотухин 

Учреждение Российской академии наук Институт проблем химико-энергетических технологий 
Сибирского отделения РАН (ИПХЭТ СО РАН) 

Разработана математическая модель для расчета кинетики процесса экстракции ве-
ществ из пористых частиц. Приведены результаты экспериментов по экстракции лигнина 
из лигноцеллюлозного материала, полученного из мискантуса, в емкостном аппарате с ме-
шалкой и с использованием роторно-пульсационного аппарата. Проведено сравнение модели 
с экспериментальными данными. 

Ключевые слова: экстракция, роторно-пульсационный аппарат, лигноцеллюлозный ма-
териал, техническая целлюлоза, мискантус. 

ВВЕДЕНИЕ 

В последнее время к дешевому возоб-
новляемому растительному сырью, как ис-
точнику волокнистых целлюлозосодержащих 
материалов, проявляется нарастающий ин-
терес. Существующие промышленные спосо-
бы получения целлюлозы из древесины, как 

правило, не могут быть адаптированы к не-
традиционным источникам в связи с нере-
шенными экологическими проблемами. Наи-
более распространенные сульфатный и 
сульфитный способы переработки сырья об-
ладают рядом недостатков. В частности, 
промышленная реализация этих способов 
ограничена рядом проблемм, связанных с 
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созданием замкнутой системы водооборота, 
что ведет к загрязнению окружающей среды 
сернистыми соединениями. 

В то же время известен азотнокислый 
способ получения целлюлозы из отходов пе-
реработки злаков, рекомендованный Никити-
ным Н.И. для выделения волокнистой цел-
люлозы с высоким содержанием ά-
целлюлозы еще в середине прошлого века 
[1]. Сущность способа состоит в обработке 
растительного сырья разбавленным раство-
ром азотной кислоты при температуре около 
100 °С и атмосферном давлении с после-
дующей экстракцией нецеллюлозных приме-
сей разбавленным раствором гидроксида на-
трия. 

С успехом азотнокислый способ был 
применен авторами [2-4] для получения 
льняной целлюлозы. В качестве способа вы-
деления радиоактивно чистой целлюлозы 
авторами [5] предложена «азотнокисло-
натронная делигнификация» загрязненных 
радионуклидами соломы злаковых и маслич-
ных культур. 

Впервые азотнокислый способ получе-
ния целлюлозы был применен в ИПХЭТ СО 
РАН для обработки плодовых оболочек зла-
ков и «энергетического» растения – мискан-
туса [6-9]. 

При обработке азотной кислотой целлю-
лозосодержащего сырья при температурах, 
близких к температуре кипения, происходит 
нитрование лигнина и его окисление азотной 
кислотой, а также удаление части гемицел-
люлоз вследствии гидролиза. В результате 
такой обработки мискантуса получают лигно-
целлюлозный материал (ЛЦМ) с содержани-
ем остаточного лигнина в пределах 9-17 % 
[10]. Дальнейшее удаление лигнина, а точнее 
окисленного лигнина, проводят разбавлен-
ными растворами гидроксида натрия. Иссле-
дование экстракции окисленного лигнина из 
ЛЦМ и описание методов интенсификации 
этого процесса в литературе отсутствуют. 

Можно предположить, что применение 
высокоэффективного оборудования такого, 
как аппараты роторно-пульсационного типа 
(РПА), позволит интенсифицировать процесс 
получения чистой технической целлюлозы за 
счет многофакторного воздействия на обра-
батываемую среду: скоростных турбулентных 
течений, пульсаций давления, кавитационных 
эффектов, а также измельчения материала. 

Целью данной работы является теоре-
тическое и экспериментальное исследование 
процесса щелочной экстракции окисленного 
лигнина и сопутствующих продуктов с приме-
нением РПА из лигноцеллюлозного материа-

ла (ЛЦМ), полученного после азотнокислой 
варки соломы мискантуса. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

В качестве объекта исследования ис-
пользовали ЛЦМ, полученный из соломы 
мискантуса на опытно-промышленной уста-
новке в 2010 году. 

Анализ влажности, зольности, массовой 
доли остаточного лигнина в ЛЦМ и техниче-
ской целлюлозе проводили по стандартным 
методикам [11]. 

Экстракцию лигнина из ЛЦМ исследова-
ли на опытно-промышленной установке, схе-
ма которой приведена на рисунке 1. Основ-
ными элементами установки являются РПА 
(поз. 1), емкостной аппарат с мешалкой (поз. 
2), друк-фильтр (поз. 3) и термостат (поз. 4). 
В экспериментах использовался РПА, имею-
щий в своем составе по 2 цилиндра ротора и 
статора и крыльчатку. Внешний радиус рото-
ра равен 83 мм. Частота вращения ротора 
составляла 2885 мин-1. Циркуляция обраба-
тываемой жидкости по контуру «емкостной 
аппарат – РПА» осуществлялась за счет на-
сосного действия самого РПА. 

 
1 – РПА; 2 – аппарат с мешалкой; 3 – друк-фильтр; 

4 – термостат; 5 – насос; 6-10 – вентили 

Рисунок 1. Схема экспериментальной уста-
новки 

Эксперименты проводили в соответст-
вии со следующей последовательностью 
операций: 
1) в емкостной аппарат (поз. 2) заливали 40 л 
воды, затем включали мешалку и добавляли 
0,8 кг NaOH; 
2) с помощью термостата (поз. 4) осуществ-
ляли нагрев жидкости в аппарате до темпе-
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ратуры опыта, обеспечивая вместе с тем, 
полное растворение гидроксида натрия; 
3) открывали вентили поз. 7 и 8 при рабо-
тающем РПА и производили циркуляцию рас-
твора гидроксида натрия по контуру; 
4) производили загрузку в аппарат 2 ЛЦМ 
массой 5,3 кг, что при влажности сырья 80 % 
обеспечивает гидромодуль 1:42. Время за-
грузки ЛЦМ не превышало 5 мин; 
5) обрабатывали материал в течение часа, в 
процессе обработки производили отбор проб 
суспензии через 5, 10, 20, 40 и 60 минут по-
сле загрузки сырья в аппарат; 
6) полученную суспензию фильтровали на 
друк-фильтре (поз. 3) при давлении в 0,3-0,35 
МПа, создаваемом компрессором; 
7) отфильтрованную техническую целлюлозу 
вновь загружали в аппарат и промывали го-
рячей водой при тех же условиях в течение 
10 мин; 
8) повторяли процедуру фильтрации (п. 6). 

Отобранные пробы суспензии фильтро-
вали в лабораторных условиях, промывали 
до нейтральной реакции среды, подсушивали 
и анализировали. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 

Для оценки кинетики процесса была по-
строена математическая модель экстракции 
веществ из пористых частиц. 

 
Рисунок 2. Схематичное изображение порис-

той частицы 

Пористые частицы растительного сырья 
обладают фазовой неоднородностью. Она 
связана с тем, что часть объема радиусом r0 
(рисунок 2) включает в себя целевой компо-
нент в твердом состоянии и его насыщенный 
раствор в порах. Другая часть объема, огра-
ниченная областью от r0 до поверхности час-

тицы лишена извлекаемого вещества в твер-
дом состоянии, но содержит его в растворен-
ном виде. 

Уравнения материального баланса ве-
щества внутри пористых частиц записывают-
ся в виде системы [12]: 
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где t – время; V – объем частицы; UТ – масса 
извлекаемого твердого вещества в единице 
объема; mp – объемная доля пор; ρT – плот-
ность извлекаемого вещества; C – концен-
трация раствора в порах; ρ – плотность рас-
твора с концентрацией C; DМ – коэффициент 
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 – градиент кон-

центрации по нормали на поверхности части-
цы; F – поверхность частицы; C1 – концентра-
ция раствора вне частицы; ρ1 – плотность 
раствора с концентрацией C1; VД – дополни-
тельный объем жидкости, проникающий в 
пористое тело вследствие освобождения 
объема при растворении; «*» соответствует 
условно начальному состоянию (после кон-
такта частицы с жидкостью). Первое уравне-
ние описывает баланс извлекаемого вещест-
ва, второе – баланс массы твердого вещест-
ва и жидкости. Умножая первое уравнение в 
системе (1) на ρ1, второе – на C1 и вычитая 
второе из первого, получаем следующее 
уравнение: 
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Полагая, что структура пористых частиц 
изотропна, извлекаемое вещество равномер-
но распределено по объему частицы, а отвод 
вещества происходит одинаково с каждой 
точки поверхности частицы, окончательно 
получаем систему уравнений: 



ОРЛОВ С.Е., БУДАЕВА В.В., КУХЛЕНКО А.А., КАРПОВ А.Г., ВАСИЛИШИН М.С., 
ЗОЛОТУХИН В.Н. 

186 ПОЛЗУНОВСКИЙ ВЕСТНИК № 4-1 2010 

( )( ) ( )

( )

( )

( )

.3
0

0 .01 .01

3
0 0 0 1 0

2 3
20 0

0 0 0

2
.01

.

.01

1 1 2 1 ;
2
1 ln ;
6 2 3 6

;
1

; ;
1

p mV

V T p S

Ì

T

p m

T T

mX
X U m C

C C

D t
mR

m C
m

ϕ

ϕ ϕ ϕ ϕ

ϕ ϕ δτ ϕ ϕ ϕ

τ
ψ

ψ
δ

ψ ρ

⎧
= + ×⎪

+⎪
⎪ Δ⎡ ⎤⎪× − + + −⎢ ⎥⎪ ⎣ ⎦
⎪
⎪ = − + − + −⎨
⎪
⎪ Λ

= ⋅⎪ − Λ⎪
⎪ Λ Δ⎪ = Λ =

− Λ⎪⎩

 (3) 

где VX , XV0 – соответственно среднее и на-
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, ρ1 = ρ0 + αС1 – плотность рас-

твора, соответствующая концентрации C1, 
ρ0 – плотность растворителя, ρT – плотность 
извлекаемого вещества, ρS = ρ0 + αСS – плот-
ность насыщенного раствора; α – опытный 
коэффициент; CS – концентрация насыщения, 
R – радиус частицы; UT

*= mT
* ·ρT. 

Массовая доля остаточного лигнина в 
исходном сырье – ЛЦМ из мискантуса – со-
ставила 8,60 % в пересчете на абсолютно 
сухое сырье. На рисунке 3 приведены фото 
ЛЦМ до РПА и технической целлюлозы после 
РПА, полученные с помощью электронного 
микроскопа. 

На рисунке 3 видно, что исходный ЛЦМ 
представляет собой конгломераты расти-
тельных волокон, с толщиной порядка 300-
400 мкм и различной длины. После обработки 
в РПА группы волокон практически полностью 
разъединяются на отдельные моноволокна, 
которые, кроме того, дополнительно измель-
чаются и укорачиваются. Толщина таких во-
локон составляет порядка 30 мкм. 

   
а) 

   
б) 

   
в) 

Рисунок 3. Фото ЛЦМ до обработки в РПА (а) 
и технической целлюлозы (ТЦ) после обра-
ботки в РПА (б, в), полученные с помощью 

электронного микроскопа: а – ЛЦМ до РПА; б 
– ТЦ после обработки в РПА с зазором 0,5 
мм; в – ТЦ после обработки в РПА с зазором 

2 мм. 

Одним из основных параметров РПА, 
влияющих на степень измельчения материа-
ла и определяющих гидродинамическую об-
становку в аппарате, является величина ра-
диального зазора между ротором и статором. 
Из внешних факторов, ускоряющих большин-
ство массообменных процессов, можно вы-
делить повышение температуры. С другой 
стороны, из литературных источников [13, 14] 
известно, что повышение температуры в РПА 
приводит к снижению воздействия импульс-
ного давления, генерируемого в каналах ро-
тора и статора. Это происходит вследствие 
увеличения демпфирующего эффекта паро-
газовых пузырьков, содержащихся в жидко-
сти. Так как оптимальная температура для 
развития кавитационных эффектов по [13] 
составляет 20-30 °С, то при такой температу-
ре можно ожидать повышения скорости экс-
тракции. В связи с этим эксперименты прово-
дились в РПА с величиной радиального зазо-
ра 0,5 и 2 мм. Температура в разных опытах 
поддерживалась на уровне 30 и 60 °С. 

Результаты определения зольности в 
исходном сырье и полученных образцах при-
ведены в таблице 1, результаты определения 
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массовой доли остаточного лигнина приведе-
ны на рисунке 4 в виде графиков. 

Как следует из данных таблицы 1 ни из-
менение способов обработки, ни изменение 
режимов не отражается на зольности образ-
цов технических целлюлоз. Это связано с 
тем, что основным компонентом зольности 
являются соли кремниевой кислоты, которые 
возможно удалить из волокнистых продуктов 
только при использовании более концентри-
рованного раствора гидроксида натрия. 

Из экспериментальных данных, пред-
ставленных на рисунке 4, следует, что основ-
ное влияние на качество (содержание оста-
точного лигнина) конечного продукта оказы-
вает температура процесса. 

При уменьшении температуры конечное 
содержание лигнина заметно повышается 
вследствие снижения его растворимости в 
растворе гидроксида натрия. Для сравнения 
эффективности РПА был проведен опыт по 
экстракции в емкостном аппарате с мешалкой 
(поз. 2) без циркуляции обрабатываемой сус-
пензии по контуру. После часа обработки при 
температуре 60 °С содержание остаточного 
лигнина в технической целлюлозе составило 
3,09 %. 

На рисунке 4 показаны теоретические 
кривые и экспериментальные точки кинетики 
извлечения лигнина из ЛЦМ. 

Таблица 1 

Зольность в исходном ЛЦМ и технической целлюлозе* (масс. %) 

Время отбора пробы, мин Опыт ЛЦМ 
5 10 20 40 60 

РПА (зазор=0,5 мм; 
температура=60 °С) 3,9 4,1 4,0 4,1 4,0 4,1 

РПА (зазор=2,0 мм; 
температура=60 °С) 3,9 4,1 4,2 4,2 4,1 4,2 

РПА (зазор=0,5 мм; 
температура=30 °С) 3,9 4,0 4,1 4,1 3,9 4,0 

* в процентах в пересчете на массу абсолютно сухого материала 
 

 
Рисунок 4. Зависимость экспериментальных и 
теоретических значений содержания оста-
точного лигнина от времени экстракции 

В качестве исходных данных для модели 
использовались следующие значения. Плот-
ность растворителя (вода) – ρ0 = 1000 кг/м3; 
плотность извлекаемого вещества (лигнин) – 
ρT = 1300 кг/м3; доля объема, занятая извле-
каемым твердым веществом, до контакта с 
жидкостью – mT.0 = 0,086 – принята равным 
относительному содержанию лигнина в сы-

рье; концентрация насыщения раствора – 
CS≈1,6 кг/м3 (при 60 °С) и CS ≈ 1,2 кг/м3 (при 
30 °С) –  рассчитывалась исходя из объема 
растворителя и убыли лигнина в последних 
пробах; коэффициент α не оказывает суще-
ственного влияния и принят равным нулю, так 
как ρ1 >> С1; радиус твердых частиц – R=30 
мкм – принят исходя из дисперсного анализа 
ЛЦМ. Коэффициент массопроводности DМ и 
концентрация раствора в аппарате C1 опре-
делялись по экспериментальным данным. 
Чтобы аппроксимировать данные экспери-
мента без РПА, они были дополнены еще од-
ной точкой с концентрацией, соответствую-
щей равновесной концентрации, в момент 
времени, равным бесконечности. 

Как следует из результатов, приведен-
ных на рисунке 4, при использовании РПА 
основная часть лигнина извлекается уже в 
первые 5-10 мин после начала обработки. 

Исходя из данных по кинетике процесса 
экстракции, можно сделать вывод, что при 
обработке сырья в РПА происходит значи-
тельная интенсификация процесса по срав-
нению с обработкой в емкостном аппарате с 
мешалкой: ускорение процесса экстракции 
лигнина и повышение качества (снижение 
содержания остаточного лигнина) целевой 
технической целлюлозы. Содержание лигни-
на, получаемое после 40-60 мин обработки в 



ОРЛОВ С.Е., БУДАЕВА В.В., КУХЛЕНКО А.А., КАРПОВ А.Г., ВАСИЛИШИН М.С., 
ЗОЛОТУХИН В.Н. 

188 ПОЛЗУНОВСКИЙ ВЕСТНИК № 4-1 2010 

емкостном аппарате, достигается в РПА уже 
через 5-10 мин. Таким образом, процесс экс-
тракции ускоряется более чем в 5 раз. 

Из представленных результатов видно, 
что при повышении температуры с 30 °С до 
60 °С содержание остаточного лигнина 
уменьшается примерно в 1,5 раза, что может 
значительно сказаться на качестве продукта 
при более низких значениях гидромодуля 
экстракции. 

ВЫВОДЫ 

Впервые проведены исследования про-
цесса экстракции окисленного лигнина из 
лигноцеллюлозного материала мискантуса на 
опытно-промышленной установке с исполь-
зованием РПА. 

На основании анализа полученных экс-
периментальных данных и теоретических 
кривых показано, что обработка ЛЦМ в РПА 
значительно интенсифицирует процесс экс-
тракции лигнина (более чем в 5 раз) в срав-
нении с обработкой в емкостном аппарате с 
мешалкой. При этом также повышается каче-
ство целевой технической целлюлозы (сни-
жается содержание остаточного лигнина). 
Повышение температуры с 30 °С до 60 °С 
ведет к уменьшению количества остаточного 
лигнина в сырье в 1,5 раза. 

Работа выполнена в рамках проекта 5 
программы 19 Президиума РАН «Химическое 
обогащение возобновляемого «концентриро-
ванного» целлюлозосодержащего сырья». 
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