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Аннотация. Показана возможность интенсификации процесса получения микрокри-
сталлической целлюлозы с использованием предварительного размола волокнистых 
полуфабрикатов перед гидролизом. Рассмотрены технологические факторы, определя-
ющие размол волокнистых материалов. На эффективность процесса получения микро-
кристаллической целлюлозы влияет выбор технологии ее производства. Для размола 
использовалась полупромышленная дисковая мельница с размалывающей гарнитурой 
с прямолинейной и криволинейной формами ножей. Построены мультифизические мо-
дели течения волокнистой массы в зоне размола дисковой мельницы при разных рисун-
ках размалывающих ножевых гарнитур. Морфологические свойства волокна измерены 
на автоматическом анализаторе волокна Morfi Neo после размола до 65 °ШР. Проа-
нализирован характер изменения свойств беленой сульфатной лиственной и хвойной 
целлюлозы. Выяснено, что он идентичен для всех степеней помола, но в наибольшей 
степени количественные характеристики изменяются при размоле хвойной целлюлозы 
с использованием прямолинейной гарнитуры: средневзвешенная длина волокон умень-
шается на 17 %, ширина – на 14 %; содержание обломанных волокон увеличивается 
на 22 %, мелочи по длине – на 67 %, индекс фибрилляции – в 1,9 раза. Проведен срав-
нительный анализ значений степени полимеризации в зависимости от рисунка разма-
лывающих ножевых гарнитур. Определены условия получения микрокристаллической 
целлюлозы после размола волокнистой массы в полупромышленной дисковой мель-
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нице в зависимости от степени помола. Показано, что с повышением степени помо-
ла волокнистой массы с 15 до 65 °ШР степень полимеризации микрокристаллической 
целлюлозы снижается с 272 до 120, концентрация соляной кислоты – с 2,5 до 1,5 н., 
продолжительность гидролиза – со 120 до 90 мин. Разработанный метод получения 
микрокристаллической целлюлозы позволяет сократить расходы на химическую об-
работку волокнистой массы (концентрацию кислоты, продолжительность обработки и 
температуру гидролиза) в 1,5 раза.
Ключевые слова: размол волокнистых материалов, микрокристаллическая целлюлоза, 
размалывающая гарнитура, гидролиз, фибрилляция, дисковая мельница, деструкция, 
степень полимеризации
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Abstract. The article shows the possibility of intensifying the process of producing 
microcrystalline cellulose via pregrinding of fibrous semi-finished products before hydrolysis. 
The technological factors determining the grinding of fibrous materials have been considered. 
The efficiency of the microcrystalline cellulose production process is influenced by the choice 
of its production technology. For grinding, a semi-industrial disc mill with a tacking with 
rectilinear and curvilinear knives has been used. Multiphysics models of the flow of fibrous 
mass in the grinding zone of a disc mill with different knife tacking patterns have been 
constructed. The morphological properties of the fiber have been measured on the Morfi Neo 
automatic fiber analyzer after grinding to 65 °SR. The nature of the change in the properties 
of bleached sulfate hardwood and softwood cellulose has been analyzed. It has been found 
that it is identical for all degrees of grinding, but the quantitative characteristics change to 
the greatest extent when grinding softwood cellulose using a tacking with rectilinear knives: 
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the weighted average length of fibers decreases by 17 %, the width – by 14 %; the content 
of broken fibers increases by 22 %, the content of fines along the length – by 67 % and 
the fibrillation index – by 1.9 times. A comparative analysis of the values of the degree of 
polymerization depending on the knife tacking pattern has been carried out. The conditions 
for producing microcrystalline cellulose after grinding the fibrous mass in a semi-industrial 
disc mill, depending on the degree of grinding, have been determined. It has been shown that 
with an increase in the degree of grinding of the fibrous mass from 15 to 65 °SR, the degree 
of polymerization of microcrystalline cellulose decreases from 272 to 120, the concentration 
of hydrochloric acid – from 2.5 to 1.5 N and the duration of hydrolysis – from 120 to 90 min. 
The developed method for producing microcrystalline cellulose makes it possible to reduce 
the cost of chemical treatment of the fibrous mass (acid concentration, treatment duration and 
hydrolysis temperature) by 1.5 times.
Keywords: grinding of fibrous materials, microcrystalline cellulose, tacking, hydrolysis, 
fibrillation, disc mill, destruction, degree of polymerization
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Введение

Целлюлоза – самый распространенный в природе полимер, содержащий-
ся в волокнах деревьев, однолетних растений, в отходах сельскохозяйственных 
культур и другой биомассе. Волокна, которые содержат целлюлозу, могут быть 
расщеплены на отдельные фибриллы – фибриллированную целлюлозу (различ-
ной длины и ширины) – до наноразмеров. Для устранения свойственных при-
родной целлюлозе недостатков (низкой устойчивости к действию микроорга-
низмов (гниению), света, тепла, атмосферы) и придания новых ценных свойств 
ее модифицируют 2 методами: изменением надмолекулярной структуры (струк-
турная модификация) и разнообразными химическими превращениями (хими-
ческая модификация) [19, 21]. Модификация целлюлозы в большинстве случа-
ев позволяет получать материалы с улучшенными или заданными свойствами, 
что зависит от направления трансформации [23, 26, 27].

Внедрение модифицированной мелкодисперсной целлюлозы в различ-
ные отрасли промышленности будет способствовать снижению экономических 
затрат при производстве продуктов на биологической основе в сравнении с 
продуктами, полученными на основе нефти. Наноматериалы из растительных 
полимеров намного дешевле, чем из нефти, кроме того, их можно извлекать из 
различного вида сырья, тогда как залежи легкодобываемых нефтяных ресурсов 
практически истощены [24]. 

Независимо от отрасли, в которой ее используют, модифицированная мел-
кодисперсная целлюлоза (микрокристаллическая целлюлоза – МКЦ, микрофи-
бриллярная целлюлоза) обладает свойствами, определяющими реакцию готовой 
продукции на различные воздействия. В ряде работ, связанных с получением 
МКЦ, основное внимание уделяется действию кислот на волокнистую массу 
[12, 13, 16, 20, 22, 25]. Анализ этих работ показал, что при производстве МКЦ с 
использованием неорганических кислот не всегда удается минимизировать кон-
центрацию кислоты или выбрать оптимальный технологический режим. На наш 
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взгляд, снизить вредное воздействие неорганических кислот на окружающую 
среду и энергозатраты при получении МКЦ можно за счет обработки волокни-
стой массы перед размолом (безножевым или ножевым способом). 

Основное назначение размола волокнистой массы для производства бу-
маги заключается в изменении свойств волокон (увеличение гибкости, эластич-
ности, появление жирности на ощупь). Ряд технологических факторов, влияю-
щих на эффективность размола волокнистых материалов, подробно рассмотрен 
исследователями [1, 6]. 

К главным характеристикам ножевой гарнитуры относятся: толщина но-
жей и ширина канавок между ними, угол наклона ножа к радиусу диска, нали-
чие и расположение перегородок в канавках между ножами [8, 9]. Расстояние 
между ножами 0,65…0,8 мм будет способствовать слабой гидратации волокон; 
0,5…0,6 мм – более сильной; 0,2…0,4 мм – слабому рубящему воздействию на 
волокно; 0,1…0,2 мм – среднему; зазор менее 0,1 мм – сильному воздействию 
[18]. Установлено, что средний угол наклона ножей к радиусу диска колеблется 
от 12,5 до 25° [31], а угол скрещивания ножей составляет 25…50°. При этом ос-
новной (механический) размол волокнистого полуфабриката происходит на пе-
редней кромке ножа небольшой ширины, остальная часть ширины ножа играет 
второстепенную роль [4, 8]. Исходя из этого авторы указанных работ считают, 
что характер разработки волокна в первую очередь зависит от числа режущих 
кромок, а не от ширины размалывающих ножей. Для размола любого волокни-
стого материала ширина ножей должна быть не более 3…4 мм. В этом случае 
достигаются высокие бумагообразующие свойства целлюлозы при минималь-
ной энергоемкости процесса.

При размоле целлюлоза для производства бумаги проходит следующие 
стадии обработки [3]: окончательное разделение пучков на отдельные волокна; 
разрушение поверхностей оболочки (первичной стенки) волокон; внешнее и 
внутреннее фибриллирование, что в дальнейшем способствует ускорению про-
цесса набухания; выравнивание длины волокон. 

На целлюлозно-бумажных предприятиях, при их большой производи-
тельности, размол полуфабрикатов осуществляется в основном на дисковых 
мельницах [5]. Они являются универсальным размалывающим оборудованием, 
которое успешно используется для измельчения различных видов целлюлозы и 
полуцеллюлозы, отходов сортирования целлюлозы и древесной массы, включая 
и размол сучков, щепы при производстве древесной массы, термомеханической 
массы и массы для древесноволокнистых плит, для рафинирования бумажной 
и макулатурной массы. Преимуществами данного вида оборудования служат 
компактность, удобство в эксплуатации и техническом обслуживании, возмож-
ность получения тонкодисперсных порошков при относительно малых энер-
гозатратах, высокой степени механохимической активации продуктов помола. 

На наш взгляд, способность размалывающего оборудования разделять 
различные растительные волокнистые полуфабрикаты на волокна, измельчать 
их и развивать у них определенные свойства можно использовать не только 
с целью получения длинноволокнистых фракций, но и мелкодисперсной цел-
люлозы гидролитической деструкции (МКЦ) [1, 7, 11, 17].

Принимая во внимание, что модифицированная целлюлоза представляет 
собой предмет активного изучения [28] и применение данного вида сырья важ-
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но для химической, нефтехимической, медицинской, фармацевтической про-
мышленности, т. к. открывает перспективу получения материалов с качествен-
но и количественно новыми характеристиками, исследования влияния размола 
волокнистой массы на процесс получения модифицированной целлюлозы яв-
ляются актуальными.

Цель работы – изучение влияния рисунка размалывающей гарнитуры по-
лупромышленной дисковой мельницы на процесс получения МКЦ.

Объекты и методы исследования

Объект исследования – процесс получения МКЦ. В качестве сырья ис-
пользованы беленая сульфатная хвойная целлюлоза (БСХЦ) и беленая сульфат-
ная лиственная целлюлоза (БСЛЦ) – полуфабрикаты РОП ОАО «Группа Илим» 
(г. Братск).

Одной из проблем при получении мелкодисперсных целлюлозных ма-
териалов химическим способом является утилизация отработанного раствора 
кислоты после гидролиза [29, 30]. Для снижения вредного воздействия неор-
ганических кислот на окружающую среду и энергозатрат при получении МКЦ 
волокнистая масса подвергалась размолу. 

Для анализа движения потока волокнистой массы в дисковой мельни-
це с размалывающими гарнитурами, имеющими разную форму ножей, были 
построены мультифизические модели (рис. 1). Компьютерное моделирование 
проходило в несколько стадий: создание твердотельной 3D-модели; формиро-
вание расчетной сетки (рис. 1, а); задание граничных условий (рис. 1, б); моде-
лирование потока внутри мельницы; анализ полученных результатов. Количе-
ство элементов сетки – 257 320; входные данные: давление на входе – 500 кПа, 
частота вращения ротора – 2000 об./мин. 

Модель построена на основании решения уравнений Рейнольдса 
для моделирования течений внутри дисковой мельницы с учетом ее реаль-
ной геометрии. В общем случае рассматривали турбулентное течение. Для 
моделирования турбулентного течения в качестве основной использовали 
2-зонную 2-параметрическую модель Ментера SSТ, т. к. модели типа k–ε 
лучше описывают свойства свободных сдвиговых течений; модели k–ω имеют 
преимущество при моделировании пристеночных течений и записывается 
путем суперпозиции моделей k–ε и k–ω. Суть этого подхода заключается в ре-
шении осредненных уравнений Навье–Стокса: 
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V

V V p V V F
t
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Рис. 1. Мультифизические модели диско-
вой мельницы: а – расчетная сетка; б – гра-

ничные условия (вход и выход)
Fig. 1. The multiphysics models of a disc 
mill: a – computational grid; б – boundary 

conditions (inlet and outlet)
                а                                   б
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где V – усредненное по времени поле скоростей; ρ – плотность моделируемой 
жидкости, кг/м3; t – время, с; p – давление, Па; τ – кинетическая энергия 
турбулентности, Дж/м3; V V−ρ ′ ⋅ ′  – тензор рейнольдсовых напряжений;  
F – площадь контакта ножей, м2.

При построении 2-параметрических моделей турбулентности для 
определения компонента тензора рейнольдсовых напряжений применяли 
гипотезу Буссинеска об изотропной турбулентной вязкости:

2
3

,ji i
t t ij

j i j

uu u
V V k

x x x

   ∂∂ ∂
−ρ ⋅ = µ + − ρ + µ δ      ∂ ∂ ∂  

′ ′


где μt – турбулентная вязкость; ui, uj – компоненты векторов скорости в i-й и j-й 
координатных осях соответственно, м/с; x – пространственные координаты, м; 
k – кинетическая энергия турбулентных пульсаций.

Плавный переход от модели k–ω в пристеночной области к модели k–ε 
вдали от твердых стенок обеспечивали введением весовой эмпирической 
функции F1. 

Размол волокнистой массы проводили в лабораторных условиях на по-
лупромышленной дисковой мельнице после роспуска в гидроразбивателе при 
концентрации 10 кг/м3 [20]. Пробы отбирали каждые 10 мин размола до степени 
помола 65 °ШР. Степень помола измеряли в соответствии с ISO 5267-1. 

Схемы ножевых размалывающих гарнитур: традиционной 8-секторной с 
прямолинейной формой ножей с углом 22,5° [15] и с криволинейными ножа-
ми серповидной формы [14] – представлены на рис. 2, их конструктивные и 
технологические характеристики – в табл. 1.

Таблица 1
Конструктивные и технологические характеристики  

ножевых размалывающих гарнитур
The design and technological characteristics of the knife tackings

Форма ножей

Наружный / 
внутренний 

диаметр,
мм

Размер ножей, мм

Ширина 
канавки, 

мм

Секундная 
режущая 

длина, 
м/с

Площадь 
контакта 

ножей 
ротора и 
статора, 

м2

Отношение 
площади 

поверхности 
ножей 

к общей 
площади 

поверхности 
гарнитуры, 

%

толщина высота

Прямолинейная
300/120

4 4 4 23070 0,0198 45

Криволинейная 6 5 6 7200 0,0119 41

Рис. 2. Схемы ножевых размалывающих 
гарнитур: а – с прямолинейной формой но-
жей; б – с криволинейными ножами серпо-

видной формы
Fig. 2. The schemes of the knife tackings: 
a – with rectilinear knives; б – with curvilinear 

crescent-shaped knives                 а                                   б
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Морфологические свойства волокна при различной степени помола 
исследованы на оптическом анализаторе волокна Morfi Neo. После раз-
мола целлюлозу сухостью 93...98 % подвергали гетерогенному гидролизу 
при атмосферном давлении с использованием 1,5–2,5 н. соляной кислоты 
с целью деструкции волокнистой структуры целлюлозы. Регулируемыми 
параметрами гидролиза являлись степень помола (интервал варьирования – 
15…65 °ШР), температура (80…100 °С), продолжительность (90…120 мин) 
и концентрация кислоты (1,5…2,5 н.). Гидромодуль оставался постоян- 
ным – 15:1. 

Далее выполнен механический размол гидролизованной целлюлозы 
на мельнице до мелкодисперсного состояния. Для определения степени по-
лимеризации МКЦ по ГОСТ 9105–74 применяли комплексное соединение 
гексанатрий тристартрат железа [10]. Индекс кристалличности МКЦ уста-
новлен на рентгеновском дифрактометре ДРОН-3. Излучение CuKa – ска-
нированием: 1 °/мин, шаг сканирования – 0,02°. Ситовой анализ осущест-
вляли по ГОСТ 3584–73. 

Результаты исследования и их обсуждение

Распределение движения потока волокнистой массы. Как видно  
из рис. 3, скорости движения волокнистой массы на гарнитурах независи-
мо от формы ножей достигают наиболее высоких значений по периферии  
ножевых размалывающих гарнитур. При этом ширина зоны низкой скоро-
сти движения потока у прямолинейной 8-секторной гарнитуры немного 
больше и составила 1/3 от общего диаметра гарнитуры, тогда как у криво-
линейной – 1/4. 

                                             а                                             б
Рис. 3. Мультифизическая модель распределения угловой скорости 
движения волокнистой массы: а – прямолинейная гарнитура;  

б – криволинейная гарнитура 
Fig. 3. The multiphysics model of the distribution of angular velocity  
of the fibrous mass movement: a – a tacking with rectilinear knives;  

б – a tacking with curvilinear knives
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Из рис. 4, а видно, что ширина сектора минимального давления на ноже-
вой прямолинейной гарнитуре больше, чем на криволинейной гарнитуре, при-
мерно в 3 раза. 

Технологические параметры дисковой мельницы. Расчет технологиче-
ских параметров дисковой мельницы включал определение секундной ре-
жущей длины по конкретному рисунку гарнитуры (м/c), площади контакта 
ножей, секундной размалывающей способности (м2/с) [2, 3]. Установлены се-
кундная режущая длина 23 070 и 7200 м/с для прямолинейной и криволиней-
ной гарнитур соответственно, секундная размалывающая способность 0,66 и 
0,397 м2/с соответственно и площадь контакта ножей ротора и статора 0,0198 
и 0,0119 м2 соответственно. Исходя из этих значений, благодаря криволиней-
ной форме ножей снизятся усилия, действующие на волокно по касательной, 
т. е. будет преобладать фибриллирование при значительных энергозатратах, 
в то время как использование прямолинейной гарнитуры позволит достичь 
оптимальных соотношений как рубящего, так и фибриллирующего эффектов, 
что является наилучшим вариантом для получения МКЦ. 

Количественные данные о морфологических свойствах БСХЦ и БСЛЦ, 
полученные после размола, представлены в табл. 2. Как показывают данные 
таблицы, независимо от способа обработки волокнистой массы изменения 
морфологических свойств волокна имеют одинаковую тенденцию при раз-
личном рисунке ножевой размалывающей гарнитуры. Причем после механи-
ческой обработки волокнистой массы средневзвешенная длина и содержание 
обломанных волокон уменьшаются, а доля мелочи увеличивается для обоих 
видов сырья.

Рис. 4. Мультифизическая модель распределения давления 
движения волокнистой массы: а – прямолинейная гарнитура;  

б – криволинейная гарнитура 
Fig. 4. The multiphysics model of the distribution of pressure  
of the fibrous mass movement: a – a tacking with rectilinear knives;  

б – a tacking with curvilinear knives

                                             а                                             б
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Таблица 2 
Морфологические свойства волокон БСХЦ и БСЛЦ  

при различных ножевых размалывающих гарнитурах и степени помола
The morphological properties of the bleached sulfate softwood and hardwood cellulose 

fibers at different knife tacking types and degrees of grinding

Форма ножей
Степень
 размола, 

°ШР

Размер волокон, мкм Содержание, %
Индекс 

фибрилляции
средне-

взвешенная 
длина 

ширина обломанных 
волокон

коротких 
волокон

БСЛЦ 
–* 15 965 20,5 20,3 20,7 0,91

Прямолинейная 65 851 21,0 22,9 58,4 1,15
Криволинейная 65 894 20,8 21,7 32,6 1,25

БСХЦ
–* 15 2184 27,4 35,2 27,7 0,84

Прямолинейная 65 1596 28,1 41,2 53,4 1,62
Криволинейная 65 1807 27,7 40,1 43,3 2,56

* До размола.

Таким образом, с увеличением степени помола сравниваемых волокни-
стых полуфабрикатов наибольший фибриллирующий эффект выявлен при ис-
пользовании гарнитуры с криволинейной формой ножей. Средневзвешенная 
длина волокон ниже у волокнистой массы, прошедшей обработку с примене-
нием гарнитуры с прямолинейной формой ножей, в результате более неравно-
мерного распределения давления в зоне размола. Ширина волокон БСХЦ выше 
по сравнению с БСЛЦ за счет большего сплющивания и набухания в среднем 
на 35 %. Содержание мелочи по длине для гарнитуры с прямолинейной формой 
ножей в сравнении с криволинейной в среднем увеличилось на 7 %. 

Так как после размола содержание мелочи по длине выше у волокнистого 
полуфабриката из хвойной целлюлозы, дальнейшие исследования по получе-
нию МКЦ проводили с использованием данного вида сырья. Образцы БСХЦ со 
степенью помола 15, 28, 50 и 65 °ШР подвергали обработке соляной кислотой с 
целью удаления аморфной части и получения МКЦ. 

Анализ результативных данных показал, что у образцов со степенью по-
мола 65 °ШР в сравнении с образцами, имеющими степень помола 15 °ШР, 
продолжительность гидролиза снижается со 120 до 90 мин; температура прове-
дения химической обработки – со 100 до 80 °С; концентрация кислоты – с 2,5 до 
1,5 н. Снижение происходит за счет предварительного разрушения при размоле 
клеточной стенки волокна, расщепления ее на фибриллы, повышения мягкости 
и набухающей способности волокон, что положительно сказывается на про-
никновении кислоты в структуру волокна при гидролизе. Кроме того, разрыв 
гликозидных связей в цепных макромолекулах целлюлозы во время кислой об-
работки приводит к уменьшению степени полимеризации, удалению аморфной 
части целлюлозы и образованию МКЦ. Таким образом, наиболее эффективные 
условия получения МКЦ: степень помола – 65 °ШР, концентрация кислоты – 
1,5 н., продолжительность гидролиза – 90 мин, температура – 80 °С (табл. 3, 4).
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Выводы

1. С увеличением степени помола независимо от вида размалываю-
щей гарнитуры степень полимеризации микрокристаллической целлюлозы  
снижается.

2. В результате кислотного гидролиза наименьшие степень полимериза-
ции и средний размер частиц микрокристаллической целлюлозы достигнуты 
при предварительном размоле волокнистой массы с использованием прямоли-
нейной 8-секторной гарнитуры с углом наклона ножей 22,5°.

3. Применение целлюлозы, предварительно обработанной на ножевой 
размалывающей установке, позволяет сократить расходы на дальнейшую хи-
мическую обработку (концентрацию кислоты, продолжительность обработки 
и температуру проведения гидролиза) при получении микрокристаллической 
целлюлозы.
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