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НИЗКОТЕМПЕРАТУРНАЯ 
ОКИСЛИТЕЛЬНАЯ ДЕЛИГНИФИКАЦИЯ ДРЕВЕСИНЫ.

2. ВАРКА ОСИНОВОЙ Щ-ЕПЫ
С ПРИНУДИТЕЛЬНОЙ ПРОПИТКОЙ 

и низким жидкостным МОДУЛЕМ

В лабораторных условиях решена проблема пропитки производст­
венной осиновой щепы варочным - реагентом. Применен метод плани­
рования эксперимента Коно-2. За основной фактор варьирования при­
няты продолжительность варки и расход катализатора (серной кис­
лоты)- .

Under laboratory conditions .a problem of cooking agent impregnation 
of industrial aspen chips has been solved. Method of experiment planning, 
KONO-2 has been applied. Cooking time and catalyst comsumption (sulphuric 
acid) are taken as a main varying factor. '

Выполненное ранее исследование делигнификации древесины в - си­
стемах органическая кислота — пероксид водорода — вода — катализа­
тор [3] выявило принципиальную возможность получения указанным 
способом волокнистых полуфабрикатов с широким диапазоном варьи­
рования выхода и свойств. Однако из-за трудностей протекания - мас­
сообменных процессов опыты -проводили в -условиях, далеких от про­
мышленных: варкам - подвергали древесину в - виде опилок или - тонкой ' 
стружки при высоком жидкостном модуле - (10 и выше). - Дальнейшие 
исследования - показали, что - варка щепы нормальных - размеров при 
жидкостном модуле, приближенном - к- производственным условиям, 
возможна только с применением принудительной пропитки .варочным 
раствором. '

Древесную щепу можно рассматривать как пористое тело со сквоз­
ными' и квазитупиковыми капиллярами. Пропитка - таких 'тел затрудня­
ется тем, что давление находящегося в капиллярах воздуха возрастает 
по мере - проникновения жидкости. Скорость пропитки -определяется 
движущей силой процесса -—- перепадом давлений ДР.
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При атмосферном давлении защемленный газ в капиллярах нахо­
дится под давлением, равным сумме капиллярного и атмосферного 
давлений (Рк 4-Ро), и движущий перепад давлений ДР равен нулю [1]:

ДР-Рк + А-Р0-?^т-р^- (1)

где 10 —длина капилляра;
I — длина пропитанного участка капилляра;

Р — плотность жидкости;
g — ускорение свободного падения.

Предельная степень пропитки характеризуется следующим соотно­
шением:

(О• оо
_____ Рк _ I /1 = Рк

Р,< Р Ро ‘ о/ 4 ° Р Р0 • (2)
При произвольных давлениях, когда внешнее давление на жид­

кость Рн и давление газа в капиллярах перед началом пропитки Pi 
отличается от атмосферного, предельную степень пропитки находят из 
условия равенства давления защемленного газа и внешнего давления в 
момент установления капиллярного равновесия:

ч>в = (Рк + Рн-Р/ДЯ + Рн). (3)
Анализируя выражение (3), можно сделать вывод о возможности 

использования предварительного вакуумирования образцов или нагне­
тания жидкостей под действием избыточного внешнего давления для 
существенного повышения полноты и скорости пропитки.

Варкам с принудительной пропиткой путем предварительной ваку- 
умизации подвергали древесину осины в виде щепы нормальных раз­
меров (производственной рубки). Варочный раствор состоял из равных 
объемов ледяной уксусной кислоты и 18 ' %-го водного раствора перок­
сида водорода. В качестве катализатора использовали серную кис­
лоту [4].

Для принудительной пропитки щепы варочным раствором исполь­
зовали лабораторную установку, состоящую из толстостенного стеклян­
ного сосуда для древесины, емкости для варочного раствора и водо­
струйного вакуум-насоса. Необходимое для варки количество древеси­
ны помещали в пропиточный сосуд, эвакуировали воздух до достиже­
ния осдаточного давления около 60 мм • рт. ст., выдерживали в течение 
10 мин и открывали кран на шланге, соединяющем пропиточный сосуд 
с емкостью варочного раствора, который быстро заполнял сосуд и ча­
стично ' впитывался в щепу. Спустя 10 мин избыточное количество жид­
кости сливали. ' При пропитке вакуумированной щепы впитавшийся ва­
рочный раствор составлял две части • на одну часть щепы (по массе). 
Без/ предварительной вакуумизации • за то же время варочный раствор 

' 'лишь • смачивал ' поверхность щепы, почта не • проникая внутрь.
-Д-К прдготовленньМ образцам прибавляли ' варочный раствор до до- 

'•стйжения ' 'жидкостного' модуля 4. Варки • проводили в изотермических 
•условиях • при' температуре' 80 °C. • Переменные факторы (продолжитель­
ность варки и расход ' катализатора) варьировали 'в соответствии с пла­
ном эксперимента Коно-2 второго порядка (для последнего фактора 
принята логарифмическая 'шкала) [2]. Условия и результаты экспери- 

' мента приведены в табл. 1 (данные в числителе). Кроме общепринятых 
характеристик, вычисляли степени конверсии лигнина и углеводов в 
виде отношения количества растворившегося в • ходе варки компонента 
к его количеству в исходной древесине.

Зависимость каждого из выходных параметров от переменных фак­
торов варки аппроксимировали уравнениями регрессии второго поряд-
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Условия и результаты эксперимента
при жидкостном модуле 4 (числитель) и 2 (знаменатель)

Таблица 1

про­
дол­
жи, 

тель- 
ность 
варки, 

мин

Рас­
кол 

ката­
лиза­
тора,

%

Выход 
полуфабри­

ката. %

Содержание 
остаточного 
лигнина, %

Степень конверсии

лигнина углеводов

90 5,00 45,8/52,2 .7,2/8,6 0,85/0,79 0,46/0,58
30 5,00 54,7/59,8 9,5/11,9 0,76/0,72 0,37/0,33
90 0,05 68,6/93,3 7,4/13,9 0,76/0,41 0,19/0,00
30 0,05 97,9/97,5 18,1/16,0 0,17/0,27 0,00/0,00
90 0,50 64,6/67,9 6,0/9,2 0,82/0,71 0,23/0,22
30 0,50 79,1/82,9 10,9/11,9 0,59/0,57 0,11/0,08
60 5,00 46,9/54,0 8,3/11,1 0,82/0,72 0,51/0,39
60 0,05 83,9/96,2 12,5/13,4 0,51/0,40 0,07/0,00
60 • 0,50 72,9/76,7 8,6/10,2 0,71/0,63 0,15/0,13

ка, которые использовали для построения изолиний свойств (см. рису­
нок, сплошные линии).

Увеличение продолжительности процесса и расхода катализатора 
приводит к снижению выхода, причем уже небольшие количества сер­
ной кислоты (0,05... 0,10 %) дают заметный каталитический эффект. 
Дальнейшее увеличение расхода катализатора менее эффективно, хотя 
проявляется во ,всем изученном диапазоне варьирования (см. рису­
нок а). При больших расходах серной кислоты (3 ... 5 '%) проявляется 
ее отрицательное влияние на варку: увеличивается деструкция полиса­
харидов (см. рисунок г) и, вероятно, появляются конденсационные про­
цессы в лигнине. На это указывает замедление его растворения (см. 
рисунок в) и наблюдавшееся визуально явное потемнение целлюлозы. 
В результате содержание остаточного лигнина в целлюлозе при варках 
с повышенным расходом серной кислоты оказывается даже выше, чем 
при варках с малыми и умеренными расходами катализатора (см. ри­
сунок б).

Зависимость выхода волокнистого полуфабриката (о)■ содержания лигнина (б), сте­
пени конверсии лигнина (в) и углеводов (г) от переменных факторов варки при жид­

костном модуле 4 (сплошные линии) и 2 (пунктирные линии)
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Анализ ' ' результатов позволил выявить область изученного фактор­
ного пространства с хорошими технологическими характеристиками: 
продолжительность варки 1 ч,' расход серной ' кислоты 0,5 '". В этих 
условиях делигнификация протекает достаточно селективно, . практи­
чески без деструкции углеводов. Получен волокнистый полуфабрикат 
с выходом из древесины 73 % и содержанием лигнина 10 '%, имеющий 
следующие прочностные свойства, определенные по стандартным мето­
дикам: разрывная длина 5100 м, удлинение 1,4 '. . сопротивление про­
давливанию 137 кПа. ,

С учетом высокой эффективности принудительной пропитки древе­
сины варочным раствором была сделана попытка провести варочный 
процесс при сверхнизком жидкостном модуле. С этой целью выполне­
на серия опытов в тех же условиях, которые описаны ' выше, но без до­
бавок дополнительного количества варочного раствора к пропитанной 
щепе после отбора свободно стекающей' жидкости. Жидкостный модуль 
при этом равнялся 2. Значения переменных факторов и выходных пара­
метров приведены в табл. 1 (данные в знаменателе). Результаты об­
работки отражены на рисунке (пунктирные линии). Уменьшение моду­
ля замедляет варочный процесс, однако практически не изменяет се­
лективности делигнификации. При интерполяции по времени к одной 
и той же степени конверсии лигнина (табл. 2) и одинаковом расходе 
катализатора (0,5 %) продолжительность варки увеличивается с 57 
до 90 мин. Остальные характеристики процесса остаются практически 
неизменными. •

Таблица 2
Результаты интерполяции характеристик' варки

Показатели

Значения показателей 
для жидкостного 

модуля
4 2

Продолжительность варки, мин 57 90
Выход полуфабриката, % 72,9 72,0
Содержание лигнина, % 8,8 8,9
Степень конверсии:

лигнина 0,70 0,70
углеводов . 0,15 0,16

Полученные результаты. открывают возможность практической реа­
лизации ,варки как в котлах периодического действия (при жидкост­
ном. модуле 4,0 ... 4,5), так и в установках непрерывного действия (при 
модуле. 2 . .' .3). .
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