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The physico-chemical studies of experimental batches of microcrystalline cellulose (MCC), glucose 
hydrolyzate and soluble lignin, obtained from birch wood in a pilot plant were carried out. It was 
shown that the properties of experimental batches of MCC, glucose hydrolyzate and soluble lignin 
correspond to samples obtained from birch wood under laboratory conditions.
The yield of MCC with a residual lignin content no more than 1 mas. % reaches 70 % from the 
mass at initial cellulose in wood. The characteristics of obtained MCC corresponds to industrial 
microcrystalline cellulose. The degree of polymerization of the MCC sample is of 655, its crystallinity 
index of 0.73, the crystallite size of 3.2 nm.
Glucose hydrolysates for bioethanol synthesis were obtained by MCC hydrolysis with concentrated 
sulfuric acid at 25 °C. It was established that the composition of experimental batch of glucose 
hydrolyzate (glucose content – 83.2 mas. %, of furfural – 0.22 mg / ml, 5-HMF – 0.48 mg / ml, levulinic 
acid – trace amount) corresponds to composition of laboratory samples of hydrolysates.
The side product lignin has an elemental composition (mas. %): C – 58.84, H – 5.81, O – 35.15; ash 
content of 0.94, softening temperatures 115–138 °C. Lignin can be used for obtaining enterosorbents 
and nanoporous carbon sorbents, as well as a binder for briquetted biofuels.
Obtained results have been used for the development of  technological regulations of birch wood 
complex processing to biofuels and chemicals.
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Физико-химические исследования  
опытных партий продуктов, полученных  
при комплексной переработке древесины березы  
на пилотной установке
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Проведены физико-химические исследования опытных партий микрокристаллической 
целлюлозы (МКЦ), глюкозного гидролизата и растворимого лигнина, полученных из древесины 
березы на пилотной установке. Показано, что по своим свойствам опытные партии МКЦ, 
глюкозного гидролизата и растворимого лигнина соответствуют образцам, извлеченным из 
древесины березы в лабораторных условиях.
Выход МКЦ с содержанием остаточного лигнина не более 1 мас. % составил 70 % от массы 
исходной целлюлозы в древесине. Полученная МКЦ по своим характеристикам соответствует 
промышленной микрокристаллической целлюлозе. Степень полимеризации образца МКЦ 655, 
индекс кристалличности 0,73, размер кристаллитов 3,2 нм.
Гидролизом МКЦ концентрированной серной кислотой при 25 °С получены глюкозные 
гидролизаты для синтеза биоэтанола. Установлено, что опытная партия глюкозного 
гидролизата по своему составу (выход глюкозы – 83,2 мас. %, наличие примесей фурфурола – 
0,22 мг/мл, 5–ГМФ – 0,48 мг/мл, левулиновой кислоты – следовое количество), соответствует 
средним значениям показателей лабораторных образцов гидролизатов.
Образующийся в качестве побочного продукта лигнин имеет элементный состав (мас. %): 
С – 58,84, Н – 5,81, О – 35,15; зольность 0,94 и интервал температур размягчения 115–138 °С. 
Лигнин может использоваться для получения энтеросорбентов и нанопористых углеродных 
сорбентов, а также в качестве связующего для брикетирования биотоплив.
Результаты исследований использованы для разработки технологического лабораторного 
регламента комплексной переработки биомассы березы в биотоплива и химические 
продукты.

Ключевые слова: древесина березы, пилотная установка, опытные партии, 
микрокристаллическая целлюлоза, глюкозный гидролизат, растворимый лигнин.

Введение

В настоящее время в развитых странах мира реализуется стратегия расширенного исполь-
зования возобновляемого растительного сырья как альтернативы ископаемым видам топлива. 
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В России сосредоточено около 23 % лесных ресурсов планеты, причем значительная их часть 
представлена березой, которая относится к низкосортным видам древесных пород. При заго-
товке, механической и химической переработке древесины образуется огромное количество 
древесных отходов. Древесные отходы создают надежную сырьевую базу для крупномасштаб-
ного производства химических продуктов и альтернативных топлив из возобновляемого сы-
рья.

В последние годы в мире формируется промышленность по производству спиртовых то-
плив – преимущественно биоэтанола из непищевого лигноцеллюлозного сырья, к которому 
относится древесина [1]. Традиционные технологии гидролиза древесины не отвечают со-
временным требованиям по производительности, энергопотреблению, ресурсосбережению и 
экологической чистоте. Перспективные направления исследований в создании принципиально 
новых технологий получения из лигноцеллюлозного сырья биотоплив и ценных химических 
продуктов ориентированы на комплексную безотходную переработку всех основных компо-
нентов лигноцеллюлозной биомассы [2, 3].

Одним из ключевых процессов в развиваемых передовых технологиях комплексной пере-
работки лигноцеллюлозной биомассы является ее фракционирование на полисахариды, лиг-
нин, экстрактивные вещества. Их дальнейшая переработка в интегрированном технологиче-
ском цикле в биотоплива и ценные химические вещества способствует снижению затрат на 
единицу продукции и уменьшение загрязнения окружающей среды. Данное направление ис-
следований (т.н. биорефайнери) интенсивно развивается в последние годы в Европе и в США 
[4, 5].

Как известно, древесина березы обладает большим количеством гемицеллюлоз (30 % по 
массе) и высокой плотностью, что затрудняет применение традиционных технологий для по-
лучения из нее целлюлозы. Это обстоятельство делает актуальным постановку исследований 
по созданию новых методов глубокой переработки древесины березы. В работах [6-9] показана 
возможность эффективного разделения древесины березы на полисахариды и лигнин путем 
ее пероксидной делигнификации в среде “уксусная кислота-вода”. Варьирование температу-
ры, концентрации пероксида водорода, уксусной кислоты, гидромодуля и продолжительности 
процесса с применением катализатора позволяет регулировать выход и состав получаемой цел-
люлозы и растворимых продуктов. В оптимальных условиях каталитического окисления дре-
весины может быть получена целлюлоза, практически не содержащая остаточного лигнина. 
Для создания технологических основ процесса комплексной переработки древесины березы 
в ассортимент востребованных продуктов необходимо осуществить оптимизацию отдельных 
стадий процесса. Ранее с использованием результатов лабораторных исследований была прове-
дена оптимизация процесса пероксидного фракционирования древесины березы на микрокри-
сталлическую целлюлозу и растворимый лигнин [8], а также процесса гидролиза МКЦ концен-
трированной серной кислотой с получением глюкозных гидролизатов для синтеза биоэтанола 
[10].

Целью настоящей работы являлось осуществление экспериментальной оптимизации на 
пилотной установке отдельных стадий процесса комплексной переработки древесины березы, 
наработка при оптимальных режимах опытных партий МКЦ, глюкозного гидролизата и рас-
творимого лигнина и изучение их физико-химических свойств.



– 272 –

Ivan P. Ivanov, Mikhail Yu. Belash… Physico-Chemical Studies of Experimental Lots of Products, Obtained by Birch…

Экспериментальная часть

При разработке и создании пилотной установки по комплексной переработке биомассы 
березы были использованы технические решения, которые соответствуют критериям “зеле-
ной” химии. При создании установки был реализован принцип блочно-модульного построения 
частей установки на основе стандартизации и унификации комплектующих изделий, материа-
лов и сырья отечественного производства.

На рис. 1 представлен общий вид технологической части пилотной установки по ком-
плексной переработке древесины березы. Пилотная установка состоит из следующих основ-
ных узлов:

1. Узел наработки технологических фракций древесины березы.
 В составе узла наработки технологических фракций древесины березы используют сле-

дующее технологическое оборудование: короотделительная машина, роторная ножевая мель-

19 
 

 

 

 
Рисунок 1. Общий вид технологической части пилотной установки по комплексной 

переработке древесины березы: 1-реактор-перколятор; 2-реактор-концентратор; 3-

холодильник-конденсатор; 4-мешалки турбинного типа; 5-вакуумный нутч-фильтр; 6,7-

центробежные химические насосы; 8-вакуумный водокольцевой насос. 

 

Рис. 1. Общий вид технологической части пилотной установки по комплексной переработке древесины 
березы: 1 – реактор-перколятор; 2 – реактор-концентратор; 3 – холодильник-конденсатор; 4 – мешалки 
турбинного типа; 5 – вакуумный нутч-фильтр; 6, 7 – центробежные химические насосы; 8 – вакуумный 
водокольцевой насос
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ница РМ-120, просеивающая машина ГР-30 и сушильный шкаф с принудительной вентиляцией 
SNOL 120/300 LFN.

Для подготовки технологических фракций древесины березы исходное сырье подвергают 
предварительной сушке в сушильном шкафу до требуемой влажности, затем древесину березы 
направляют на измельчение в роторную мельницу и просеивающую машину для получения 
технологической фракции.

2. Узел переработки древесины березы.
В составе узла переработки древесины березы имеется следующее технологическое обо-

рудование: два реактора (верхний и нижний), оборудованные мешалками турбинного типа, 
холодильник-конденсатор, химические центробежные насосы во взрывозащищенном исполне-
нии, вакуумный нутч-фильтр (V=150 л).

3. Узел получения глюкозных гидролизатов.
В составе узла получения глюкозных гидролизатов используется следующее техноло-

гическое оборудование: барабанная шаровая мельница МШЛ-1 (гидролизер), инвертор Abat 
КПЭМ-60-ОМР, вакуумный нутч-фильтр (V=30 л), приемная емкость (V=60 л), химический 
центробежный насос, кислотный насос, дозатор шнековый.

4. Узел кондиционирования продуктов и полупродуктов.
В составе узла кондиционирования продуктов и полупродуктов присутствует вышеопи-

санное оборудование по наработке технологических фракций совместно с дисковым истирате-
лем ИДА-175 и сушильным вакуумным шкафом UT – 4660V.

В качестве исходного сырья для получения опытных партий продуктов брали древеси-
ну березы повислой (Betula Рendula Roth.), произрастающей в Красноярском крае. Содержание 
основных компонентов древесины березы представлены в табл. 1. 

Для наработки опытных партий продуктов на пилотной установке использовали опилки 
древесины березы.

Для их получения высушенную в сушильном шкафу SNOL 120/300 LFN древесину бере-
зы измельчали в роторной ножевой мельнице РМ-120. Затем на просеивающей машине ГР-30 
выделяли технологическую фракцию крупностью 2–5 мм и проводили ее сушку в сушильном 
шкафу до остаточной влажности 4–5 мас. %.

Получение опытной партии микрокристаллической целлюлозы (МКЦ)

Наработку опытной партии МКЦ из древесины березы осуществляли по методике, ранее 
используемой в лабораторных условиях [9].

Таблица 1. Химический состав древесины березы

Сырье
Состав, % от массы а.с.д.*

Целлюлоза Лигнин Гемицеллюлозы Экстрактивные
вещества Зола

Древесина 
березы 46,8 21,7 27,3 3,5 0,34

* абсолютно сухой древесины.



– 274 –

Ivan P. Ivanov, Mikhail Yu. Belash… Physico-Chemical Studies of Experimental Lots of Products, Obtained by Birch…

Высушенную технологическую фракцию древесины березы массой 8 и 0,08 кг катализато-
ра TiO2 загружали в верхний реактор 1 (рис. 1), насосом подавали в него заранее приготовлен-
ный реакционный раствор объемом 119,4 л, содержащий 76,0 л воды; 30,4 л ледяной уксусной 
кислоты; 13,0 л 35 мас. % пероксида водорода. После окончания загрузки включали мешалку 
турбинного типа 4 и обогрев реактора.

Температуру в реакторе поддерживали на уровне 98–100 °С при помощи измерителя-
регулятора ТРМ-1 в течение 4 ч. При этом происходит практически полное удаление лигнина 
из древесных опилок и его переход в раствор. Для отделения полученной целлюлозы от лиг-
нинсодержащего варочного раствора проводили его горячее фильтрование при температуре 
75–80 °С на вакуумном нутч-фильтре 5 с рабочим объемом 150 л. Для этого открывали кран 
слива с верхнего реактора 1 и варочный раствор переливали в нутч-фильтр 5. Включали ваку-
умный водно-кольцевой насос 8 и на фильтрующем элементе фильтра производили отделение 
микрокристаллической целлюлозы от варочного раствора.

Полученный фильтрат варочного раствора перекачивали в нижний реактор 2  для прове-
дения процесса регенерации уксусной кислоты.

Образующиеся пары уксусной кислоты по паропроводу поступали в холодильник-
конденсатор 3, откуда в виде флегмы стекали в верхний реактор 1. Полученная уксусная кис-
лота может повторно использоваться для проведения процессов фракционирования древесины 
или перекачиваться отдельно в подготовленные специальные емкости при помощи химическо-
го насоса 6.

Целлюлозу, которая осталась в нутч-фильтре 5, подвергали промывке водой под вакуумом до 
нейтральной реакции промывных вод. После промывки целлюлозу отжимали под вакуумом для 
удаления избытка воды. Полученную после промывки целлюлозу с влажностью около 40–45 % 
помещали в сушильный шкаф, где производили ее сушку при (103±2) °С до постоянного веса.

Наработанную опытную партию МКЦ массой 5,45 кг помещали в герметичную тару.

Получение опытной партии глюкозного гидролизата

Наработку опытной партии глюкозного гидролизата из МКЦ проводили по методике, ра-
нее используемой в лабораторных условиях  [10].

Из полученной опытной партии целлюлозы отбирали навеску высушенной целлюлозы 
массой 0,3 кг и загружали в шаровую мельницу-гидролизер объемом 10 л, снабженную пере-
мешивающими шарами.

К загруженной целлюлозе приливали 0,42 л раствора 80%-ной H2SO4 и герметично закры-
вали крышку. Гидролиз проводили при атмосферном давлении, температуре 23–25 °С, в тече-
ние 50 мин, при постоянном перемешивании. Затем в гидролизер добавили 2,4 л дистиллиро-
ванной воды для снижения концентрации кислоты, переносили полученную смесь в инвертор 
с рабочим объемом 60 л, нагревали до заданной температуры (95–100 °С), включали мешалку. 
Нагрев осуществляли с помощью водяной рубашки реактора. Частота вращения мешалки со-
ставляла (130±5) об/мин.

Инверсию (превращение растворимых олигосахаридов в моносахариды) проводили при 
атмосферном давлении в течение 1 ч. По окончании инверсии установку отключали. Глюкоз-
ный гидролизат охлаждали до температуры 30–40 оС.
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Для нейтрализации глюкозного гидролизата в инвертор добавляли 2,4 кг известкового 
молока, включали мешалку. Известковое молоко готовили заранее в отдельной емкости путем 
смешения 0,3 кг извести (85 % СаО) и 2,1 л дистиллированной воды. Нейтрализацию глюкоз-
ного гидролиза проводили без дополнительного нагревания смеси в течение 20–30 мин и по-
стоянном перемешивании для предотвращения оседания суспензии Са(ОН)2, а также местного 
перещелачивания и распада моносахаров. Затем по трубопроводу с помощью насоса суспензию 
глюкозного гидролиза и известкового молока перекачивали в нутч-фильтр объемом 30 л. В 
результате нейтрализации образовалось около 2,3 кг CaSO4, выпадающего в осадок. Сульфат 
кальция выводили из системы фильтрованием глюкозного гидролизата. Фильтрование прово-
дили с применением тканевого фильтра. В системе с использованием водно-кольцевого насоса 
создавали разряжение на уровне (-0,9 ÷ -0,8) кгс/см2, которое поддерживали на протяжении 
процесса фильтрования. Сульфат кальция, собранный на фильтре, отправляли на сушку. Из-
меренная рН отфильтрованного глюкозного гидролизата составила 4,5.

Наработанную опытную партию глюкозного гидролизата 4,2 л помещали в герметичную 
тару.

Получение опытной партии лигнина

Наработку опытных партии лигнина из древесины березы проводили по методике, ранее 
используемой в лабораторных условиях для получения МКЦ [9].

Лигнин осаждали из варочного щелока, образующегося при получении МКЦ методом 
пероксидной делигнификации древесины березы в среде «уксусная кислота – вода» в присут-
ствии катализатора TiO2.

Варочный щелок получали путем разделения продуктов пероксидной делигнификации 
древесины березы на жидкую и твердую фазы методом фильтрования на вакуумном нутч-
фильтре 5 (рис. 1). Вакуум создавали при помощи вакуумного водно-кольцевого насоса 8.

Образующийся жидкий фильтрат перекачивали в нижний реактор 2 для проведения про-
цесса регенерации уксусной кислоты и пероксида водорода.

После регенерации уксусной кислоты из полученного в нижнем реакторе 2 кубового остат-
ка пятикратным разбавлением холодной водой осаждали лигнин. После 12-часовой выдержки 
раствора осажденный лигнин перекачивали для фильтрования под вакуумом на нутч-фильтр 
5. Далее лигнин выгружали из фильтра и подвергали сушке на воздухе в течение 24 ч. Затем 
воздушно-сухой лигнин направляли для кондиционирования: сушили до постоянной массы в 
сушильном шкафу при температуре 60 °С. Далее высушенный лигнин измельчали в дисковом 
истирателе ИДА-175 и просеивали на просевочной машине ГР-30.

Наработанную опытную партию лигнина массой 0,173 кг помещали в герметичную тару.

Физико-химические исследования опытных партий продуктов, полученных  
из древесины березы на пилотной установке

При проведении физико-химических исследований опытных партий продуктов из древе-
сины березы применяли методики анализа, описанные в работах [11-13].

Отбор образцов МКЦ для анализа производили методом сокращения и усреднения проб в 
соответствии с ГОСТ 16189–70. Масса образца составила не менее 100 г.
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При проведении физико-химических исследований опытной партии МКЦ из древесины 
березы определяли:

– выход МКЦ;
– содержание остаточного лигнина;
–  степень полимеризации МКЦ;
– индекс кристалличности МКЦ;
– размер кристаллитов МКЦ.
Рентгенофазовый анализ образца  опытной партии МКЦ проводили с использованием 

дифрактометра ДРОН-3 с излучением Cu-Kα (λ = 0,154 нм). Съемку дифрактограмм осущест-
вляли в интервале углов 2Θ от 10 до 60 ° с шагом 0,02 ° и временем накопления импульсов в 
точке 4 с.

Индекс кристалличности целлюлозы (ИК) рассчитывали из отношения высоты между 
интенсивностью кристаллического пика (I002- IAM) и суммарной интенсивности (I002) после вы-
читания фонового сигнала по формуле 1 [14]:

ИК = (I002- IAM) / (I 002),  (1)

где I002 – это высота 002 пика (I002); IAM – это высота минимума между 002 и101 пиков. 
Средний размер кристаллитов в плоскости (002) определяли по уравнению Шерера:

L002, nm = [(β002cosθ002/ λ)2 – (δL / dL)2]–1/2 ,  (2)

где β002 – межплоскостное расстояние, рад; θ002  – угол отражения, рад; λ – длина волны рент-
геновского источника; δL – параметр, связанный с искажением решетки, перпендикулярной к 
плоскости (002); dL – параметр, связанный с расстоянием между (002) плоскостей кристалли-
ческой решетки.

При проведении физико-химических исследований опытной партии глюкозных гидроли-
затов определяли:

– выход глюкозы;
– содержание примесей;
– количественное содержание фурфурола, 5-гидроксиметилфурфурола и левулиновой 

кислоты.
Для анализа образец опытной партии лигнина готовили методом сокращения и усредне-

ния проб в соответствии с ГОСТ 16189–70. Масса образца для испытания была не менее 60 г.
При проведении физико-химических исследований опытной партии лигнина определяли:
– элементный состав;
– содержание золы;
– интервал температуры размягчения.
Интервал температуры размягчения опытного образца уксуснокислотного лигнина из 

древесины березы определяли на приборе Electrothermal IA9100.
Для этого лигнин предварительно высушивали при температуре 80 °С и измельчали до 

≤0,2 мм. Образец подготовленного лигнина помещали в капилляр и осторожным постукива-
нием перемещали в его запаянный конец. Операцию повторяли до получения на дне капил-
ляра столбика лигнина высотой 3–5 мм. Затем капилляр с лигнином помещали в отверстие 
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нагревательного элемента и включали нагрев. Подъем температуры составлял 2–3 °C в минуту. 
Началом интервала размягчения считали появление первой жидкой капли в капилляре, окон-
чанием – полное расплавление образца. 

Результаты и обсуждение

При проведении лабораторных исследований [9] процесса получения МКЦ из древесины 
березы были установлены следующие оптимальные технологические режимы, обеспечиваю-
щие получение МКЦ с высоким выходом: температура процесса 100 °С, продолжительность 
4 ч, начальные концентрации Н2О2 – 5 мас. %, СН3СООН  25 мас. %, гидромодуль – 15.

Данные по выходу и составу образцов МКЦ, полученных на пилотной установке и в лабо-
раторных условиях, представлены в табл. 2.

Данные свидетельствуют о том, что выход и состав опытной партии МКЦ практически 
совпадают с выходом и составом лабораторного образца МКЦ.

На дифрактограммах образца опытной партии МКЦ (1) и лабораторного образца МКЦ (2) 
из древесины березы (рис. 2) наблюдаются максимумы в области углов 2θ: 14–16; 22,6; 34–35, 
относящиеся к отражению от плоскостей 101, 101; 002 и 040 соответственно целлюлозной ячей-
ки, характерной для структурной модификации целлюлозы I [14].

Средняя степень полимеризации (СП), определенная с использованием железовиннона-
триевого комплекса (ЖВНК), индекс кристалличности, рассчитанный по отношению интен-
сивности рассеивания от кристаллической области к общей интенсивности рассеивания рент-

Таблица 2. Выход и состав микрокристаллической целлюлозы (МКЦ) из древесины березы

Образец МКЦ Выход МКЦ, 
мас. % *

Состав МКЦ, мас. % **
целлюлоза лигнин гемицеллюлозы

Опытная партия 70,0 90,3 0,9 8,4
Лабораторный 

образец 70,2 91,9 0,7 7,1

* от содержания исходной целлюлозы в древесине.
** от массы МКЦ.
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геновских лучей, а также средний размер кристаллитов, определенный по уравнению Шерера 
опытного образца МКЦ и лабораторного образца МКЦ из древесины березы, представлены 
в табл. 3. Анализ этих результатов показывает, что значения СП, ИК и L002 опытного образца 
МКЦ мало отличаются от аналогичных показателей лабораторных образцов МКЦ.

Во время лабораторных исследований [10] определены оптимальные значения параметров 
процесса получения глюкозных гидролизатов, обеспечивающих достижение максимального 
выхода глюкозы. Установлено существенное влияние на показатели процесса гидролиза тем-
пературы, продолжительности и величины гидромодуля. Увеличение температуры, продолжи-
тельности и гидромодуля процесса гидролиза приводит к повышению конверсии целлюлозы. 
На выход глюкозы существенное влияние оказывают продолжительность процесса гидролиза 
и величина гидромодуля. Установлено, что при температуре 25 °C, продолжительности гидро-
лиза около 50 мин и гидромодуле модуле 1,4 прогнозируемый выход глюкозы составляет около 
100 %.

Для наработки опытных партий глюкозных гидролизатов из целлюлозы древесины бере-
зы выбраны следующие условия гидролиза: 80 мас. % H2SO4, температура 25 °C, продолжи-
тельность гидролиза 50 мин и гидромодуль 1,4.

Состав опытной партии глюкозного гидролизата сравнивали с составом образцов, полу-
ченных в лабораторных условиях.

На рис. 3 представлены хроматограммы разделения анализируемых компонентов в опыт-
ной партии глюкозного гидролизата (1) и в лабораторном образце глюкозного гидролизата (2).

Полученные хроматограммы включают пики всех содержащихся в гидролизате таутоме-
ров моносахаридов.

Результаты проведенных анализов показали, что в оптимальных условиях гидролиза со-
держание глюкозы в опытной партии глюкозного гидролизата составляет 83,2 % от массы за-
груженной целлюлозы.

В табл. 4 приведены сравнительные результаты определения выхода глюкозы в опытной 
партии глюкозного гидролизата и лабораторном образце гидролизата. Установлено, что  выход 
глюкозы, достигнутый при наработке опытной партии глюкозного гидролизата, близок к вы-
ходу глюкозы при получении лабораторного образца гидролизата.

В табл. 5 даны результаты количественного определения наличия микропримесей инди-
видуальных веществ в опытной партии гидролизата и в лабораторном образце гидролизата.

Установлено, что содержание микропримесей и токсичных компонентов, ингибирующих 
ферментацию гидролизатов в этанол (фурфурола, 5-ГМФ, левулиновой кислоты), близко в 
опытной партии и лабораторном образце гидролизата.

Таблица 3. Степень полимеризации (СП), индекс кристалличности (ИК) и размер кристаллитов  (L002) 
образцов МКЦ из древесины березы

Образец МКЦ СП ИК L002, нм

Опытная партия 655 0.73 3.2
Лабораторный образец 637 0.80 3.1



– 279 –

Ivan P. Ivanov, Mikhail Yu. Belash… Physico-Chemical Studies of Experimental Lots of Products, Obtained by Birch…

На рис. 4 представлены хроматограммы разделения токсичных компонентов в опытной 
партии глюкозного гидролизата (1) и в лабораторном образце гидролизата (2).

Проведенные расчеты показали, что в опытной партии глюкозного гидролизата левули-
новая кислота содержится в следовых количествах (с.к.), содержание фурфурола составляет 
0,22 мг/мл, а 5-ГМФ – 0,48 мг/мл.
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Рис. 3. Хроматограммы опытной партии глюкозного гидролизата (1) и лабораторного образца глюкозного 
гидролизата (2), полученные методом ГХ

Таблица 4. Выход глюкозы в глюкозных гидролизатах из целлюлозы березы

Образец гидролизата Ед. изм. Измеренное значение 

Опытная партия мас. % * 83,2

Лабораторный образец мас. % * 84,1

* от массы МКЦ.

Таблица 5. Количественное содержание фурфурола, 5–ГМФ и левулиновой кислоты в глюкозных 
гидролизатах из целлюлозы березы

Образец гидролизата Наименование соединения Содержание, мг/мл

Опытная партия
фурфурол 0,22

5-ГМФ 0,48
левулиновая кислота с.к.*

Лабораторный
образец

фурфурол 0,16
5-ГМФ 0,46

левулиновая 
кислота с.к.*

* следовое количество.
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Некоторые характеристики лигнина опытной партии и образца лабораторного лигнина, 
полученных из древесины березы, приведены в табл. 6.

Установлено, что элементный состав, зольность и температура размягчения опытной пар-
тии лигнина близки к аналогичным характеристикам лабораторного образца лигнина.

МКЦ, получаемая из древесины березы, может использоваться в пищевой промышленно-
сти, в фармацевтике и медицине, в производстве косметики в замен МКЦ из хлопка, в качестве 
кормовой добавки, в химической промышленности, как сырье для получения нанокристалли-
ческой целлюлозы, нанокомпозитов, эфиров, сополимера и других востребованных веществ.

Областью практического применения глюкозных гидролизатов из целлюлозы древесины 
березы является получение пищевой глюкозы, а также ферментативный синтез биоэтанола и 
других ценных органических продуктов.

Перспективные направления утилизации лигнина, получаемого из древесины березы, – 
это производство энтеросорбентов, нанопористых углеродных материалов, органических и 
углеродных аэрогелей, связующих для производства древесных плитных материалов и брике-
тированных биотоплив.

Заключение

Разработаны технологические принципы комплексной переработки биомассы березы в 
биотоплива и химические продукты.

(1)                                                                                        (2)

Рис. 4. Хроматограммы примесей 5-ГМФ и фурфурола в опытной партии гидролизата (1) и лабораторном 
образце гидролизата (2), полученные методом ВЭЖХ

21 
 

 
        (1)       (2) 

Рисунок 4 – Хроматограммы примесей 5-ГМФ и фурфурола в опытной партии 

гидролизата (1) и лабораторном образце гидролизата (2), полученные методом ВЭЖХ. 

Таблица 6. Элементный состав, содержание общей золы и интервал температуры размягчения образцов 
лигнина

Образец лигнина
Элементный состав, мас. % Атомные 

соотношения Аdaf , мас. % ∆ Т, °С
С Н О Н/С О/С

Опытная партия 58,84 5,81 35,15 0,84 0,45 2,94 115–138
Лабораторный образец 61,26 5,68 33,06 1,11 0,40 3,42 118–134



– 281 –

Ivan P. Ivanov, Mikhail Yu. Belash… Physico-Chemical Studies of Experimental Lots of Products, Obtained by Birch…

Ключевым процессом в разрабатываемой технологии комплексной переработки био-
массы березы является ее фракционирование на полисахариды и лигнин. Их дальнейшая 
переработка в интегрированном технологическом цикле в биотоплива и ценные химические 
вещества обеспечивает снижение капитальных затрат на единицу получаемой продукции, 
позволяет достичь эффектов энерго- и ресурсосбережения и снизить загрязнение окружаю-
щей среды.

Разрабатываемая технология комплексной переработки древесины березы дает возмож-
ность получать из полисахаридной составляющей древесины биоэтанол, микрокристалличе-
скую целлюлозу (МКЦ), глюкозу, С5-сахара; из лигнина древесины – энтеросорбенты,  органи-
ческие и углеродные аэрогели, нанопористые углеродные материалы; из древесных опилок и 
лигнинового связующего – брикетированные биотоплива с улучшенными характеристиками.

Указанные продукты интегрированной переработки древесины березы востребованы в 
энергетике, медицине и ветеринарии, охране окружающей среды и других областях.

Интеграция разработанных авторами методов переработки древесины березы в единый 
технологический цикл позволяет снизить затраты на производство из древесных отходов энер-
гоносителей (биоэтанол, твердое биотопливо) за счет дополнительного получения ассортимен-
та востребованных рынком продуктов с высокой добавленной стоимостью (микрокристалли-
ческая целлюлоза, органические и углеродные аэрогели, сорбенты).

Для получения из целлюлозы березы качественных гидролизатов для ферментативного 
синтеза биоэтанола предложено совместить процессы выделения чистой целлюлозы методом 
пероксидной каталитической делигнификации древесины и кислотно-каталитического гидро-
лиза целлюлозы концентрированной серной кислотой. Это позволило получить из целлюлозы 
березы без значительных энергозатрат гидролизаты с высоким содержанием глюкозы и с по-
вышенной добракачественностью. Максимальный выход глюкозы (до 88,5 мас. %) достигнут 
при гидролизе целлюлозы, полученной в результате интеграции стадий предгидролиза и де-
лигнификации древесины и заключительной обработки щелочью. Содержание нежелательных 
примесей (ксилозы, 5-ГМФ, фурфурола и левулиной кислоты) в этих гидролизатах незначи-
тельно. 

На пилотной установке при оптимальных условиях процесса каталитической пероксидной 
делигнификации древесины березы наработана опытная партия микрокристаллической цел-
люлозы в количестве 5,45 кг. Показано, что по своим свойствам опытная партия МКЦ не усту-
пает образцам, полученным в лабораторных условиях: выход МКЦ составил более 70 мас. % 
при содержании остаточного лигнина менее 1 мас. %. При этом степень полимеризации опыт-
ного образца МКЦ 655, индекс кристалличности 0,73, а размер кристаллитов 3,2 нм.

При оптимальных условиях на пилотной установке наработана опытная партия глюкоз-
ного гидролизата объемом 4,2 л из целлюлозы древесины березы. Установлено, что по своим 
свойствам (показателю выходу глюкозы, наличию примесей и токсичных компонентов, таких 
как фурфурол, 5–ГМФ, левулиновая кислота) опытная партия глюкозного гидролизата сравни-
ма с образцами, полученными в лабораторных условиях.

На пилотной установке при оптимальных условиях наработана опытная партия лиг-
нина из древесины березы массой 0,173 кг. Показано, что лигнин имеет элементный состав:  
С – 58,84 мас. %, Н – 5,81 мас. %, О – 35,15 мас. %; зольность 2,94 мас. % и интервал температу-
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ры размягчения 115–138 °С. По своим характеристикам он может использоваться для получе-
ния энтеросорбентов, аэрогелей, нанопористых углеродных материалов.

Исследования выполнены при финансовой поддержке Минобрнауки России (проект 
RFMEFI60714X 0031).
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