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РЕФЕРАТ

Отчет 39 с., 1 рис., 25 табл., 6 источников использованной литературы.

В годы независимости в Республике интенсивно развиваются отрасли промышленности, обеспечивающие комплексную переработку источников местного сырья до товарной продукции. В Туркестанской области построено промышленное предприятие, ориентированное на получение высококачественной хлопковой целлюлозы для химической переработки и производства бумаги.

Целью проекта является исследование и разработка экологически безопасной технологии получения хлопковой целлюлозы различного назначения на основе местного сырья. Для этого проводилась анализ современного состояния вопроса производства хлопковой целлюлозы и изучение их воздействия на экологию окружающей среды. Проведен поиск и анализ периодической литературы и патентов по технологии производства хлопковой целлюлозы и изучение их воздействия на экологию окружающей среды в печатных изданиях и сети Интернет.

Для решения экспериментальных задач проекта проводились исследование возможности получения целлюлозы с высокой степенью белизны при использовании пероксида водорода в качестве отбеливающего агента. Изучены влияние параметров технологического процесса пероксидной отбелки на степень полимеризации получаемой целлюлозы. Исследованы влияние температуры и продолжительности процесса варки на качественные показатели целлюлозы. 
Для решения методических работ использованы физические, физико-химические и структурные методы исследования свойств хлопковой целлюлозы подвергнутых химической обработке, т.е. варке и отбелке пероксидом водорода.

В результате проведенных работ обоснована методика и определены оптимальные условия процессов щелочной варки и пероксидной отбелки хлопковой целлюлозы. Установлена взаимосвязь структуры и физико-химических показателей хлопковой целлюлозы от условий воздействия на них процессов варки и отбелки.

В ходе выполнения настоящего исследования будет усовершенствована технология отбелки хлопковой целлюлозы различного назначения, который могут быть использованы в производстве хлопковой целлюлозы ТОО «Хлопкопром-целлюлоза» и других предприятий для повышения эффективности производства и конкурентоспособности получаемой продукции.

Предлагаемая разработка позволит получить целлюлозу с высокими показателями степени полимеризации и белизны, а также решить проблему стабилизации и высокой скорости разложения пероксида водорода в технологическом цикле.
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ОПРЕДЕЛЕНИЯ

В настоящем отчете о НИР применяют следующие термины с соответствующими определениями

Хлопковая целлюлоза - продукт переработки хлопкового линта. Хлопковая целлюлоза применяется для производства нитроцеллюлозы (пироксилин, коллоксилин), высоковязких марок Na-карбоксиметилцеллюлозы (Na-КМЦ), фенопластов, банкнотной и специальных видов бумаги, искусственных волокон(ацетатных, вискозных, медноаммиачных), добавок для пищевой и косметической промышленности.

Степень полимеризации (англ. degree of polymerization) — число мономерных звеньев в молекуле полимера или олигомера

Линт — (англ. lint) (хлопковый пух), короткое волокно, получаемое после отделения длинных волокон.

Стабилизация — придать перекиси водорода свойства, обеспечивающие возможность его использования в процессе отбелки без или малого разложения.

Пероксид водорода (перекись водорода), H2O2 — простейший представитель пероксидов.


ОБОЗНАЧЕНИЯ И СОКРАЩЕНИЯ

СП - степень полимеризации
СН - силикат натрия

ТПФН - триполифосфат натрия

DTPA 5NA - пентанатриевая соль диэтилентриаминпентауксусная кислота 

NaDTPMP - натриевая соль этилендиаминтетраметиленфосфоновая кислота

ТПФН - триполифосфат натрия

ВВЕДЕНИЕ

Интенсивное развитие промышленности, требования к рациональному использованию природных ресурсов ставят перед учеными и производственными предприятиями Казахстана определенные задачи по разработке новых и усовершенствованию существующих технологических процессов, созданию химической продукции, обладающей принципиально новыми свойствами, повышению  требований к качеству выпускаемой продукции и сырья, которые должны быть конкурентоспособными на мировом рынке.

В годы независимости в Республике интенсивно развиваются отрасли промышленности, обеспечивающие комплексную переработку источников местного сырья до товарной продукции. Построен ряд промышленных предприятий, ориентированных на получение высококачественной хлопковой целлюлозы и гигроскопической ваты для химической переработки, производства бумаги и санитарно-гигиенических изделий.

 
Целлюлоза и ее производные были и остаются одним из востребованных и необходимых продуктов, полупродуктов, используемых в очень широком диапазоне областей применения. 

Оценивая мировую тенденцию развития производства целлюлозы и ее производных, необходимо отметить ее устойчивый и неуклонный рост, что связано с наличием неограниченных возобновляемых природных ресурсов целлюлозосодержащего сырья, а также их востребованность  во многих отраслях промышленности.

Несмотря на наличие промышленных предприятий по производству целлюлозы и её производных в настоящее время, во всём мире продолжаются научные и технологические исследования, с целью создания новых и оптимизации существующих технологий, направленных на улучшение качества продукции и уменьшение капитальных  затрат.

В то же время, производство целлюлозы и ее производных относятся к экологически опасным, энерго-, водозатратным и трудоемким процессам, которые определяют качество и экономическую эффективность их производств. 

В этом аспекте существующий в Туркестанской области единственный в Казахстане завод по производству хлопковой целлюлозы и ее производных, до настоящего времени для отбелки применяет хлорсодержащее соединение – гипохлорита натрия. 

Разработка и внедрение технологии отбелки целлюлозы с применением экологически чистого реагента пероксида водорода дает возможность улучшения экологии производства и окружающей среды. Также  разработка и внедрение новых стабилизаторов пероксида водорода, которые способны образовывать с одной стороны комплексные соединения с примесями металлов переменной валентности, которые всегда имеются в целлюлозосодержащих материалах, и выводить их из материала, а с другой – способствовать стабилизации пероксида водорода и замедлению его разложения. 

По предлагаемому проекту планируется усовершенствование технологии и оптимизация процесса получения хлопковой целлюлозы.

 Предлагаемая разработка позволит получить целлюлозу с высокими показателями степени полимеризации и белизны, а также решить проблему стабилизации и высокой скорости разложения пероксида водорода в технологическом цикле.

1  ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ СТЕПЕНИ ПОЛИМЕРИЗАЦИИ ЦЕЛЛЮЛОЗЫ НА ФИЗИКО-МЕХАНИЧЕСКИЕ И ЭКСПЛУАТАЦИОННЫЕ СВОЙСТВА БУМАГИ.
Бумага является упругопластическим, капиллярно-пористым листовым материалом, состоящим главным образом из мелких раст ительных волокон, соответствующим образом обработанных и соединенных в тонкий лист, в котором волокна связаны между собой поверхностными силами сцепления.

В зависимости от назначения бумага характеризуется различными показателями, по которым определяют качество бумаги: масса 1 м2, механическая прочность, белизна, чистота, впитывающая способность и другие свойства.

При испытании бумаги определяют только те показатели, которые характеризуют ее потребительские свойства. Бумага, удовлетворяющая установленным нормам по всем показателям для данного вида продукции, считается доброкачественной.

Разные потребительские свойства бумаги достигаются как выбором волокнистых материалов с определенными свойствами, так и технологическим режимом на каждой стадии изготовления. Следовательно, большое значение в производстве бумаги имеет правильная организация технологического процесса, обеспечивающего выработку бумаги с заданными свойствами.

Главным компонентом растительных волокон является- целлюлоза, обладающая весьма ценными свойствами для производства бумаги: высокой молекулярной массой, цепевидным строением молекул, фибриллярной структурой, высокой прочностью и стойкостью к воздействию химикатов и температуры, гидрофильностью, а также высоким сродством к воде и способностью набухать в ней. Благодаря этим свойствам целлюлозы, которые имеют большое значение для процессов бумажного производства, можно получать однородную по структуре и достаточно прочную бумагу без применения специальных связующих. 
Поиск литературных источников по выяснению влияния степени полимеризации хлопковой целлюлозы на физико-механические свойства готовой бумаги не увенчался успехом. 

Для определения влияния СП на физико-механические свойства бумажных отливок, была переработана хлопковая целлюлоза с различной степенью полимеризации и далее из целлюлоз с различной степенью полимеризации были отлиты отливки бумаги. 

В таблице 1 приведены результаты исследования влияния степени полимеризации исходной целлюлозы на разрывную длину отливок бумаги.
Таблица 1 - Влияние степени полимеризации хлопковой целлюлозы на физико-механические  свойства отливок бумаги

	Степень полимеризации
	Масса отливок, гр.
	Степень 
размола 
цел-зы, ШР
	Разрыв.
усилие, кгс/мм2
	Разрыв. длина, м

	650 
865 
987
1050 
1200
1290
1508
1970
2600
3210
	2,0
2,0
2,1
2,0
2,1
2,0
2,0
2,0
2,1
2,0
	48
46
50
44
44
45
45
46
45
44
	1,18
1,86
2,41
2,64
2,75
2,80
2,85
2,95
3,00
3,10
	1259
1961
2501
2620
2788
2856
2982
3075
3268
3348

	Требование, не менее                                                                                          
	2700


Из таблицы видно, что с увеличением степени полимеризации исходной целлюлозы повышается разрывная длина отливок бумаги, и предъявляемым требованиям к высококачественной целлюлозы для бумаги отвечает целлюлоза со степени полимеризации не менее 1200.

Далее были проверены влияние степени полимеризации исходной целлюлозы на разрушающее усилие и излом при многократных перегибах, число двойных циклов, результаты приведены в таблице 2.

Таблица 2 - Влияние степени полимеризации исходной целлюлозы на разрушающее усилие и излом при многократных перегибах.
	Степень полимеризации
	650
	987
	1200
	1970
	3210

	Разрушающее усилие, Н
	31,5
	33,3
	36,4
	39,3
	41,8

	Излом при многократных перегибах, число двойных циклов
	41,5
	48,2
	59,5
	72,0 
	90,6


Как видно из таблицы 2 увеличение степени полимеризации исходной целлюлозы способствует увеличению прочности на излом и разрушающее усилие у отливок бумаги.

Таким образом, увеличение степени полимеризации исходной целлюлозы способствует увеличению прочностных характеристик отливок бумаги.

Заключение по разделу.

Увеличение степени полимеризации исходной целлюлозы способствует увеличению прочности на излом и разрушающее усилие у отливок бумаги.

2  ИССЛЕДОВАНИЕ ВОЗМОЖНОСТИ СТАБИЛИЗАЦИИ И СНИЖЕНИЯ СКОРОСТИ РАЗЛОЖЕНИЯ ПЕРОКСИДА ВОДОРОДА В ТЕХНОЛОГИЧЕСКОМ ЦИКЛЕ ПРОЦЕССА ОТБЕЛКИ.
Для стабилизации процесса отбелки пероксидом водорода был использован ряд простых и сложных, комплексообразующих соединений, имеющих неодинаковую химическую природу и различный механизм стабилизации пероксида водорода. 

Была исследована возможность стабилизации и снижения скорости разложения пероксида водорода в процессе отбелки силикатом натрия (СН), триполифосфатом натрия (ТПФН), и пентанатриевой солью диэтилентриаминпентауксусной кислоты (DTPA 5NA), натриевой солью этилендиаминтетраметиленфосфоновой кислоты (NaDTPMP).

2.1 Стабилизация силикатом натрия
Стабилизирующее действие силиката натрия обусловлено комплексом свойств, позволяющим ему действовать сразу по нескольким механизмам.

Он может образовывать промежуточные соединения с катализаторами, связывать свободные радикалы в растворе, иммобилизовывать катализаторы, сорбируя их на сильно развитой поверхности золя кремниевой кислоты, в которую он переходит в водных системах. Силикат натрия в определенном количестве содержит связанную щелочь NaSiO3.nNaOH и способен проявлять буферные свойства, создавая некоторой резерв щелочи в системе без повышения степени щелочного активирования пероксида водорода. Поэтому он является своеобразным депо щелочи, необходимое количество которой (для активации пероксида) выделяется из силиката по мере расходования щелочи на взаимодействие с волокном. 

В то же время силикат натрия способен проявлять каталитическое действие на разложение пероксида, протекающее не по радикально-цепному механизму, а через промежуточные продукты - пероксосиликаты. Таким образом, силикат натрия играет двойную роль: стабилизатора разложения пероксида водорода и катализатора в условиях беления /1/. Это является его уникальным свойством.

Изучено влияние концентрации (таблица 3) силиката натрия и продолжительности отбелки (таблица 4) на скорость разложения пероксида водорода по содержанию концентрации Н2О2 в отработанном отбельном растворе, общую щелочность отбельного раствора, белизну и динамическую вязкость хлопковой целлюлозы.

Таблица 3 - Влияние концентрации силиката натрия  на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, τ=60 мин, Т=900С, М 1:10).

	Конц-я

силиката натрия, г/л
	Концентрация Н2О2 в отработанном растворе, г/л
	Общая щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	0,0
	0,21
	2,3
	78,1
	350

	5,0
	0,55
	3,6
	85,0
	508

	10,0 
	0,91
	4,0
	86,5
	550

	15,0
	1,20
	4,5
	88,0
	572

	20,0
	1,39
	5,0
	88,4
	660


При увеличении концентрации силиката натрия в растворе увеличивается концентрация Н2О2 и щелочность среды в отработанном растворе. При отсутствии силиката натрия в составе отбеливающего раствора, белизна возрастает очень мало, а динамическая вязкость целлюлозы снижается до 350 мПа·с. С возрастанием концентрации силиката натрия в отбельном растворе, белизна целлюлозы увеличивается очень заметно, а динамическая вязкость остается на высоком уровне, что говорит о том, что силикат натрия является хорошим стабилизирующим агентом. В присутствии силиката натрия действие пероксида водорода направлена на окисление нецеллюлозных примесей, которые дают целлюлозе темный цвет. В связи с этим белизна целлюлозы увеличивается, при малой деструкции самой целлюлозы. 

Таблица 4 - Влияние продолжительности процесса отбелки на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (силикат натрия  -10 г/л, Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, Т=900С, М 1:10).
	Продолжи-тельность,

 мин
	Концентрация Н2О2 в отработанном растворе, г/л
	Общая щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	15
	2,18
	6,2
	74,2
	638

	30
	2,04
	6,0 
	82,0
	604

	45
	1,46
	5,7
	85,1
	582

	60
	0,91
	4,1
	87,5
	550

	90
	0,51
	3,2
	88,0
	538


Увеличение продолжительности процесса отбелки силикатом натрия резко снижает концентрацию Н2О2 в отработанном растворе. Общая щелочность раствора также снижается. Значения белизны целлюлозы достигают нормативного уровня уже после 30 минут обработки (выше 80%). Динамическая вязкость целлюлозы падает с увеличением продолжительности обработки. 

Результаты, приведенные в таблицах 3 и 4, показывают, что с увеличением концентрации силиката натрия до 15 г/л, стабилизирующий эффект повышается, дальнейшее увеличение концентрации силиката натрия в отбельном растворе не дает заметного повышения стабилизирующего эффекта. Продолжительность отбелки больше 60 мин также не целесообразна, т.к. не приводит к значительному качественному улучшению хлопковой целлюлозы. 

Оптимальной концентрацией силиката натрия в отбельном растворе при продолжительности отбелки 45-60 минут, можно принять 10 - 15 г/л.

2.2 Стабилизация триполифосфатом натрия
Триполифосфат натрия имеет способность образовывать в водных растворах комплекс с катионами-катализаторами:
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Изучено влияние концентрации стабилизирующего агента (табл.5) и продолжительности отбелки (табл.6), на скорость разложения пероксида водорода по содержанию концентрации Н2О2 в отработанном отбельном растворе, общей щелочности отбельного раствора, белизны и динамической вязкости хлопковой целлюлозы.
Увеличение концентрации ТПФН, также как и силикат натрия, увеличивает остаточное содержание Н2О2 в растворе и его щелочность. Но при этом белизна целлюлозы после отбелки ниже, по сравнению с силикатом натрия как стабилизирующий агент.

Таблица 5 - Влияние концентрации ТПФН на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, τ=60 мин, Т=900С, М 1:10). 
	Концентрация ТФПН, г/л
	Концентрация Н2О2 в отработанном растворе, г/л 
	Общая щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	
	
	
	
	

	1,0
	0,68
	2,0
	81,4
	 401

	3,0
	1,10
	2,2
	83,7
	 437

	5,0
	1,21
	2,5
	84,3
	 485

	10,0
	1,31
	3,2
	85,8
	  529


Таблица 6 - Влияние продолжительности процесса отбелки ТПФН на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (ТПФН-5 г/л, Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, τ=60 мин, Т=900С, М 1:10).

	Продолжи-тельность, мин
	Концентрация Н2О2 в отработанном растворе, г/л 
	Общая щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	
	
	
	
	

	15
	1,68
	4,0
	70,1
	570

	30
	1,43
	3,3
	75,3
	535

	45
	1,39
	2,8
	81,2
	502

	60
	1,21
	2,5
	84,3
	 485

	90
	0,93
	2,0
	85,6
	412


С увеличением продолжительности отбелки общая щелочность и концентрация Н2О2  уменьшается. Белизна целлюлозы достигает нормативного уровня (выше 80%) после 45- минутной обработки, динамическая вязкость хотя и падает относительно первоначального значения, но остается достаточно высокой.

Результаты, приведенные в таблицах 5 и 6, показывают, что концентрацией ТПФН, при которой проявляются его максимальные стабилизирующие действия, является 5-10 г/л при продолжительности отбелки 60 - 90мин. При этих условиях отбелки, хлопковая целлюлоза обладает достаточно высокими показателями белизны и динамической вязкости.
2.3 Стабилизация DTPA 5NA (пентанатриевая соль диэтилен-триаминпентауксусной кислоты) (трилон С).
DTPA 5NA является известным азотсодержащим хелатирующим агентом как в свободном виде, так и в виде солей щелочных металлов [3,4,5].  

Хелатирующие агенты используется для удаления катионов различных металлов, которые действуют как катализатор разложения пероксида водорода.

Изучено влияние концентрации стабилизирующего агента (табл.7) и продолжительности отбелки (табл.8) на скорость разложения пероксида водорода по содержанию концентрации Н2О2 в отработанном отбельном растворе, щелочности отбельного раствора, белизны и динамической вязкости хлопковой целлюлозы.

Таблица 7 - Влияние концентрации Трилона С  на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, τ=60 мин, Т=900С, М 1:10).

	Концентрация

Трилона С, г/л
	Остаточная концентрация 

Н2О2 , г/л 
	Щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	0,0
	0,21
	2,30
	78,1
	350

	0,5
	1,25
	2,09
	84,1
	440

	1,0 
	1,42
	2,22
	86,3
	461

	2,0
	1,63
	2,34
	88,7
	510

	3,0
	1,70
	2,85
	89,4
	571


Остаточная концентрация Н2О2 и щелочность в отбельном растворе увеличиваются с увеличением концентрации Трилона С.  При этом наблюдаются рост белизны и динамической вязкости хлопковой целлюлозы. Значения белизны достаточно высокие даже при концентрации 1,0 г/л, что говорит о хороших стабилизирующих возможностях данного реагента. 

С ростом продолжительности от 15 мин до 90 мин, остаточная концентрация Н2О2 снижается с 2,16 г/л до 1,40 г/л. Щелочность  отбельного отработанного раствора уменьшается до 2,00 г/л, а белизна достигается высоких значений уже при времени обработки 30 мин. Продолжительность обработки также снижает динамическую вязкость хлопковой целлюлозы.
Таблица 8 - Влияние продолжительности процесса варки на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (трилон С – 2 г/л, Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, Т=900С, М 1:10).

	Продолжи-

тельность,

 мин
	Остаточная концентрация Н2О2 , г/л
	Щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	15
	2,16
	3,10
	82,4
	600

	30
	1,78
	3,03
	85,0
	556

	45
	1,70
	2,75
	86,1
	535

	60
	1,63
	2,34
	88,7
	510

	90
	1,40
	2,00
	89,2
	444


Результаты, приведенные в таблицах 7 и 8, показывают, что с увеличением концентрации Трилона С до 2 г/л стабилизирующий эффект повышается, дальнейшее увеличение концентрации комплексообразователя не дает заметного повышения стабилизирующего эффекта.   Продолжительность отбелки больше 60 мин также не целесообразна, т.к. не приводит к значительному увеличению белизны хлопковой целлюлозы. 

Оптимальной концентрацией Трилона С в отбельном растворе при продолжительности отбелки 45-60 минут можно принять 1- 2 г/л.
2.4 Стабилизация натриевой солью этилендиаминтетраметилен- фосфоновой кислоты (NaDTPMP).
Этилендиаминтетраметиленфосфоновая кислота (C6H20N2O12P4)  и ее соли являются одним из фосфорсодержащих соединений, которые имеют способность образовывать сверхпрочные водорастворимые комплексы с катионами переходных металлов, в результате чего повышается эффективность пероксидной отбелки и получается дополнительный прирост белизны.

Механизмы взаимодействия NaDTPMP с катионами переходных металлов приведена [6]. Она взаимодействует сразу по нескольким механизмам, что делает ее перспективным реагентом для использования в пероксидной отбелке.

Изучено влияние концентрации стабилизирующего агента (таблица 9) и продолжительности отбелки (таблица 10) на скорость разложения пероксида водорода, щелочности отбельного раствора, белизны и динамической вязкости хлопковой целлюлозы.

Таблица 9 - Влияние концентрации NaDTPMP  на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, τ=60 мин, Т=900С, М 1:10).

	Концентрация

NaDTPMP, г/л
	Остаточная концен-трация Н2О2 , г/л 
	Щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	0,5
	1,40
	1,95
	84,3
	414

	1,0 
	1,88
	2,05
	87,5
	442

	2,0
	2,11
	2,53
	88,7
	477

	3,0
	2,37
	2,99
	89,9
	568


Увеличение концентрации NaDTPMP при отбелке увеличивает содержание Н2О2 в отработанном отбельном растворе. При этом щелочность отбельного раствора также увеличивается. Значения белизны достаточно высокие (84,3%) уже при минимальной концентрации NaDTPMP. Динамическая вязкость постепенно снижается. 

Таблица 10 - Влияние продолжительности процесса варки на характеристики отбельного раствора и качественные показатели хлопковой целлюлозы (NaDTPMP – 2 г/л, Н2О2-6 г/л, NaOH – 5 г/л, Т=900С, М 1:10).

	Продолжи-

тельность,

 мин
	Остаточная концентрация Н2О2 , г/л
	Щелочность, г/л
	Белизна, %
	Динамическая вязкость, мПа·с

	15
	2,67
	3,03
	85,2
	608

	30
	2,48
	2,57
	86,3
	565

	45
	2,15
	2,21
	87,8
	525

	60
	2,11
	2,03
	88,7
	477

	90
	1,54
	1,83
	89,9
	444


С ростом продолжительности, остаточная концентрация Н2О2 снижается с 2,67 г/л до 1,54 г/л. Щелочность отбельного отработанного раствора уменьшается до 1,83 г/л, а белизна достигается высоких значений. Продолжительность обработки более значительно снижает динамическую вязкость хлопковой целлюлозы, чем концентрация. 

Высокое содержание Н2О2 в отработанном растворе и высокое значение щелочности говорит о хорошем стабилизирующем потенциале данного реагента.

Результаты, приведенные в таблицах 9 и 10, показывают, что с увеличением концентрации NaDTPMP до 1-2 г/л стабилизирующий эффект повышается, дальнейшее увеличение концентрации NaDTPMP в растворе не дает заметного повышения стабилизирующего эффекта. Продолжительность отбелки больше 45- 60мин также не целесообразна, т.к. не приводит к значительному качественному улучшению хлопковой целлюлозы. 

Оптимальной концентрацией силиката натрия в отбельном растворе при продолжительности отбелки 45-60 минут можно принять 1-3% от в.в.

Таким образом, можно сделать следующее заключение. Рассмотренные реагенты, можно использовать как стабилизаторы пероксида водорода. В первую очередь необходимо отметить, что все реагенты снижают содержание пероксида водорода в отбельном растворе и уменьшают щелочность. При этом динамическая вязкость хлопковой целлюлозы снижается, белизна повышается.

Но стабилизирующий эффект проявляется не одинаково. Наибольшим стабилизирующим свойством обладают реагенты, которые работают в силу своего химического строения, без щелочного активирования пероксида водорода.

На основании проведенных исследований можно составить ряд из изученных стабилизаторов пероксида водорода: NaDTPMP - Трилон С – Силикат натрия - ТПФН.

2.5 Разработка композиции стабилизатора пероксида водорода и изучение ее влияния на снижение скорости разложения пероксида водорода в процессе отбелки
Далее на основе проведенных работ составлены 5 композиций стабилизаторов пероксида водорода.

Составы разработали на основе экспериментальных данных. Стабилизатор №1 состоит из максимального количества составляющих реагентов, при которых наблюдались максимальные значения белизны ХЦ. Далее с целью уменьшения количества и исключения силиката натрия в композиции были разработаны стабилизаторы №2 и №3. Для удешевления стоимости разработанных стабилизаторов составлены композиции №4 и №5, в которых исключены соответственно Трилон С и NaDTPMP, являющиеся наиболее дорогостоящими компонентами.
Таблица 11 - Состав стабилизаторов

	Компоненты
	№1
	№2
	№3
	№4
	№5

	
	Содержание компонентов, %

	Силикат натрия

Триполифосфат натрия

NaDTPMP 
Трилон С
	15

5

3

1
	5
5

3

1
	-

5

3

1
	10

5

3

-
	15

5

-

1


Полученные стабилизаторы содержат менее 40% составляющего вещества.

Для определения стабилизирующего действия полученных составов изучали их влияние на процесс разложения пероксида водорода в щелочной среде при рН=11 в течение 60 минут при температуре 1000С и расходе стабилизатора 0,5-3% от в.в.

Таблица 12 - Влияние концентрации разработанных стабилизаторов  на остаточную концентрацию  пероксида водорода (г\л) (Н2О2-4% от в.в., NaOH - 3% от в.в, t=60 мин, Т=1000С, М 1:10)

	Концентрация стабилизатора, % от в.в.
	Стабилизатор

	
	№1
	№2
	№3
	№4
	№5

	0,5
	1,53
	1,42
	1,04
	1,09
	1,35

	1,0
	1,82
	1,73
	1,11
	1,12
	1,57

	2,0
	1,93
	1,88
	1,24
	1,29
	1,68

	3,0
	2,01
	1,95
	1,30
	1,34
	1,70


Как видно из таблицы 12, все разработанные стабилизаторы сохраняют достаточное количество Н2О2 в отработанном отбельном растворе. Однако, наибольшим стабилизирующим эффектом обладает композиция №1, наименьшим – композиция №3. 

Разработанные  стабилизаторы изначально планировалось использовать в целлюлозно-бумажной промышленности Республики. Поэтому необходимо было найти такой состав стабилизатора, который проявил бы достаточно высокие стабилизирующие свойства и в тоже время являлся бы экономически доступным.

Из разработанных композиций к таким относятся стабилизаторы №3 и №4. Стабилизатор №3 является без силикатным, а №4 не содержит самый дорогой компонент – трилон С. 

С этими двумя составами продолжены дальнейшие исследования.

2.6 Исследование влияния переменных факторов процесса отбелки на качество целлюлозы с использованием различных композиционных стабилизаторов пероксида водорода
Хлопковый линт содержит значительное количество разнообразных примесей как органического, так и неорганического характера. Для получения хлопковой целлюлозы из линта требуется дополнительные, более жесткие режимы варки и отбелки.

В связи с этим изучена возможность получения хлопковой целлюлозы с использованием новых стабилизаторов и нахождением оптимальных условий, при которых качественные показатели хлопковой целлюлозы отвечали требованиям, предъявляемых к ней, при минимальном расходе реагентов.

Таблица 13 - Степень белизны образцов целлюлозы, полученных при различных концентрациях щелочи и стабилизатора №3. Т=1100С, t=1 час, расход Н2О2 4% от в.в.

	Расход стабилизатора в % от массы линта
	Концентрация щелочи, г/л

	
	2,5
	5,0
	10,0
	15,0
	20

	
	Белизна, %

	1
	84,5
	84,7
	83,8
	82,5
	81,3

	2
	87,0
	88,0
	86,8
	86,0
	86,0

	3
	88,8
	89,2
	88,0
	86,8
	86,5

	5
	89,2
	89,5
	88,7
	88,0
	87,2


Изучено влияние различных переменных факторов (концентрация щелочи, температура, продолжительность отбелки, рН, расход пероксида водорода и стабилизатора) на качество целлюлозы.

При изучении влияния количества щелочи на степень белизны целлюлозы было выявлено, что с ростом концентрации щелочи до ~5 г/л степень белизны увеличивается. Дальнейший рост увеличения количества щелочи в растворе отрицательно влияет на белизну целлюлозы (табл. 13, 14).

Из таблиц 13-14 видно, что значения белизны носят экстремальный характер, что подтверждается и литературными данными. Известно, что если щелочи мало, то она быстро связывается органическими кислотами; в результате отбелка становится неэффективной. При избытке щелочи она усиленно поглощается волокнами, что приводит к потемнению массы.
Таблица 14 - Степень белизны образцов целлюлозы, полученных при различных концентрациях щелочи и стабилизатора №4. Т=1100С, t=1 час, расход Н2О2 4% от в.в.

	Расход стабилизатора в % от массы линта
	Концентрация щелочи, г/л

	
	2,5
	5,0
	10,0
	15,0
	20

	
	Белизна, %

	1
	86,0
	86,5
	86,0
	85,5
	85,5

	2
	88,0
	88,5
	88,0
	87,8
	86,5

	3
	88,5
	89,5
	88,5
	88,0
	87,8

	5
	88,8
	89,7
	88,7
	88,2
	87,9


Известно также, что избыток щелочи способствует разложению пероксида водорода, что также может влиять на падение белизны в области высоких концентраций.

Таким образом, наиболее приемлемое содержание щелочи для получения максимальной белизны при прочих равных условиях является 4-6 г/л.

Изучение зависимости белизны от количества пероксида водорода показало, что с увеличением концентрации пероксида водорода до 4% от массы линта показатель белизны увеличивается прямолинейно (таблица 15). Дальнейшее увеличение концентрации отбеливающего агента не приводит к заметному увеличению степени белизны.

Таблица 15 - Влияние расхода пероксида водорода  на белизну целлюлозы. Расход стабилизатора 2% от в.в., Т=1100С, t= 1 час, концентрация щелочи – 5 г/л
	Стабилизатор 
	Расход  пероксида водорода, в % от в.в.

	
	2
	4
	6

	№3
	80,0
	88,5
	90,0

	№4
	80,8
	88,8
	90,0


Отбелку проводили в щелочной среде, т.к. в этом случае преобладает распад пероксида водорода с образованием пероксидных ионов, что увеличивает эффективность отбелки, особенно, если рН среды в начале составляет 10- 11 и постепенно падает до 8-9 в конце отбелки.  

Таблица 16 - Значение рН среды в зависимости от продолжительности и температуры отбелки при концентрации NaOH 5 г/л, расходе  стабилизатора №3 – 2% от в.в. и Н2О2 – 4% от в.в.

	Продолжительность, мин
	Температура, 0С

	
	90
	100
	110
	130
	150

	
	рН

	30
	12,0
	11,5
	11,1
	10,6
	10,1

	60
	11,4
	10,8
	9,9
	9,6
	9,1

	120
	10,9
	10,2
	9,4
	8,9
	8,5


	Примечание. рН раствора до отбелки 12,7


Таблица 17 - Значение рН среды в зависимости от продолжительности и температуры отбелки при концентрации NaOH 5 г/л, расходе стабилизатора №4 – 2% от в.в. и Н2О2 – 4% от в.в.

	Продолжительность, мин
	Температура, 0С

	
	90
	100
	110
	130
	150

	
	рН

	30
	11,9
	11,4
	11,0
	10,4
	9,9

	60
	11,3
	10,6
	9,6
	9,4
	9,0

	120
	10,7
	10,1
	9,3
	8,8
	8,4

	Примечание. рН раствора до отбелки 12,5


В таблицах 16-17 показано снижение рН варочного раствора от первоначального значения в зависимости от температуры.

В первые 30- 60 минут наблюдается снижение рН среды, тем больше, чем выше температура отбелки, в дальнейшем процесс снижения рН замедляется. 

Так в случае использования стабилизатора №3 при температуре 900С и продолжительности 60 минут рН варочного раствора снизился с 12,7 до 11,4 (табл.16). При  тех же условиях с использованием стабилизатора №4 рН варочного раствора снизился с 12,5 до 11,3, соответственно. При той же продолжительности  с повышением температуры до 1500С  при  использовании стабилизатора №3 и №4 рН равен 9,1 и 9,0, соответственно, что указывает на то, что температура является одним из определяющих факторов при отбелке.

В зависимости от продолжительности процесса рН изменяется с 12,7-12,5 в начале и доходит до 8,5-8,4 в конце, что коррелирует с литературными данными и указывает на правильно подобранные условия отбелки.

Однако, как уже было сказано выше,  щелочность не должна выходить за определенные пределы, так как при этом степень белизны массы понижается, что наблюдается при использовании растворов с содержанием щелочи более 6 г/л (таблицы 13, 14).

Таким образом, оптимальными режимами отбелки являются концентрация щелочи 5г/л, стабилизатора 2% от в.в., пероксида водорода 4% от в.в., рН=11-12 в начале процесса, температура 100-1100С и продолжительность 60 мин.

При этих условиях полученная хлопковая целлюлоза имеет высокие значения  белизны.

В таблице 18 представлены  качественные показатели хлопковых целлюлоз, полученных при найденных оптимальных режимах процесса отбелки с использованием стабилизаторов №3 и №4.

Таблица 18 - Качественные показатели хлопковой целлюлозы. Концентрация щелочи 5 г/л, расход пероксида водорода 4% от в.в., стабилизатора 2% от в.в., Т=1200С, t=1 час.

	Стабилизатор
	Смачиваемость, г
	Показатели качества

	
	
	СП
	Белиз-на,

%
	Массовая доля, %

	
	
	
	
	остатка нераствори-мого в H2SO4
	золы
	Альфа-целлю-лозы

	№3
	145
	1430
	88,0
	0,11
	0,08
	99,0

	№4
	149
	1455
	88,5
	0,09
	0,06
	98,8

	По ГОСТу 595
	н/м 140
	-
	н/м 85
	н/б 0,30
	н/б 0,2
	н/м 98,0


Качественные показатели всех образцов хлопковой целлюлозы, полученных при различных условиях процесса отбелки, удовлетворяют требованиям ГОСТ 595 «Целлюлоза хлопковая».

2.7  Исследование возможности использования стабилизатора пероксида водорода в более низких концентрациях в процессе отбелки хлопковой целлюлозы

Известно, что изменения технологических процессов, в том числе добавки новых химических компонентов в технологический режим, влияет на конечную себестоимость готовой продукции. необходимо учитывать все факторы изменения технологического процесса и по мере возможности использовать предлагаемые реагенты в более низких концентрациях. 

В связи с этим были проведены исследования по снижению концентрации стабилизатора пероксида водорода в процессе отбелки, с целью предотвращения значительного влияния изменения технологического процесса на себестоимость конечного продукта. Стабилизатор №4 добавляли в отбеливающий раствор в количестве: 1- 0,1%; 2- 0,2%; 3 – 0,4 % от массы целлюлозы. Условия отбелки полностью соответствовали разработанному технологическому режиму.

Использовалась небеленая хлопковая целлюлоза, полученная после обработки щелочными растворами при расходе – (а)-3% и (б)- 5% от массы целлюлозы.

Полученная хлопковая целлюлоза имела качественные характеристики представленные в таблицах 26 и 27. Для сравнения приведены данные, полученные при отбелке хлопковой целлюлозы без применения стабилизатора (в). 

Таблица 19 - Качественные характеристики беленой хлопковой целлюлозы, полученной из линта 1 сорта в присутствии стабилизатора пероксида водорода.

	Характеристики
	а
	б
	в

	
	1
	2
	3
	1
	2
	3
	

	М.д. альфа-целлюлозы, %
	97,6
	98,0
	98,5
	97, 9
	98,1
	98,7
	98,4

	СП
	1810
	1850
	1880
	1700
	1720
	1760
	1730

	Белизна, %
	71,8
	76,9
	81,0
	72,0
	77,2
	81,0
	76,1


В присутствии стабилизатора пероксида водорода степень белизны хлопковой целлюлозы повышается более значительно у образцов, полученных из менее засоренного линта 1 сорта. При этом значения м. д. альфа- целлюлозы и СП практически не изменяются.

Таблица 20 - Качественные характеристики беленой хлопковой целлюлозы, полученной из линта 2 сорта в присутствии стабилизатора пероксида водорода

	Характеристики
	а
	б
	в

	
	1
	2
	3
	1
	2
	3
	

	М.д. альфа-целлюлозы, %
	97,4
	97,5
	97,7
	97, 6
	98,1
	98,2
	98,1

	СП
	2180
	2100
	2060
	2010
	1910
	1800
	1810

	Белизна, %
	72,0
	77,2
	80,6
	73,1
	78,0
	81,1
	77,2


Использование разработанного стабилизатора пероксида водорода даже при низких концентрациях (0,4% от массы целлюлозы) приводит к повышению степени белизны на 4-5 % для целлюлозы, полученной из линта 1 сорта, на 3-4 % для целлюлозы полученной из линта 2 сорта по сравнению с образцами, отбеленными без стабилизатора пероксида водорода. 

Заключение по разделу.
1. Исследована возможность стабилизации и снижение скорости разложения пероксида водорода в процессе отбелки силикатом натрия, триполифосфатом натрия, мочевиной, карбонатом натрия, трилоном Б и натриевой солью оксиэтилендифосфоновой кислотой. Для каждого компонента найдена оптимальная концентрация и продолжительность отбелки, при которых наблюдаются высокие значения белизны.

Рассмотренные реагенты, можно использовать как стабилизаторы пероксида водорода.  Наибольшим стабилизирующим свойством обладают реагенты, которые работают в силу своего химического строения, без щелочного активирования пероксида водорода.

На основании проведенных исследований можно составить ряд из изученных стабилизаторов пероксида водорода: NaDTPMP - Трилон С – Силикат натрия - ТПФН 
2. Разработаны 5 композиций стабилизатора и изучены их влияние на снижение скорости разложения пероксида водорода в процессе отбелки. Все  разработанные стабилизаторы сохраняют достаточное количество Н2О2 в отработанном отбельном растворе. Однако, наибольшим стабилизирующим эффектом обладает композиция №1, наименьшим – композиция №3. 

Определены наиболее экономически доступные стабилизаторы №3 и №4, которые можно внедрить на производство.

3. Исследовано влияние переменных факторов процесса отбелки на качество целлюлозы с использованием стабилизаторов №3 и №4. Оптимальными режимами отбелки являются концентрация щелочи 5г/л, стабилизатора 2% от в.в., пероксида водорода 4% от в.в., рН=11-12 в начале процесса, температура 100-1100С и продолжительность 60 мин.

При этих условиях полученная хлопковая целлюлоза имеет высокие значения  белизны.

4. Использование в процессе отбелки разработанного стабилизатора пероксида водорода даже при низких его концентрациях (0,4% от в.в.) способствует увеличению белизны хлопковой целлюлозы на 4-5 % по сравнению с целлюлозой отбеленной без стабилизатора пероксида  водорода. Добавление стабилизатора пероксида водорода в отбеливающий раствор способствует не только увеличению белизны, но и прочностных характеристик отливок целлюлозы.
3 ИСПЫТАНИЯ РАЗРАБОТАННОГО ТЕХНОЛОГИЧЕСКОГО РЕЖИМА ПРОЦЕССА ОТБЕЛКИ В ПРОИЗВОДСТВЕННЫХ УСЛОВИЯХ ТОО «ХЛОПКОПРОМ-ЦЕЛЛЮЛОЗА»
Испытания разработанного технологического режима процесса отбелки и  испытания разработанного стабилизатора пероксида водорода проведены в производственных условиях ТОО «Хлопкопром-целлюлоза» в процессе получения хлопковой целлюлозы.

В производственных условиях ТОО «Хлопкопром-целлюлоза»  было отбелено 10 тонн хлопковой целлюлозы. Процесс отбелки хлопковой целлюлозы проходил в рамках разработанного технологического режима процесса получения целлюлозы (акт испытания в приложении). 

Изложение технологического процесса получения хлопковой целлюлозы.
А. Общее описание технологического процесса получения хлопковой целлюлозы
Переработка линта в хлопковую целлюлозу состоит из 3-х ступеней:

- подготовка линта для химической обработки (механическая очистка);
- химическая обработка едким натром и отбеливателями;
- промывка, укорачивание, очистка, сушка, прессовка и упаковка.
Первая стадия процесса осуществляется для удаления механических примесей, вторая - для удаления целлюлозно-сопутствующих и механических примесей.
В состав технологической линии по переработке линта в чистую (-целлюлозу входят следующие узлы и процессы:

Группа 1. Предварительная механическая очистка и подготовка линта.

Группа 2. Наполнение уплотнительных цилиндров и прессование линта.

Группа 3. Химическая обработка линта в варочных аппаратах - бучение и промывка.

Группа 4. Опорожнение уплотнительных цилиндров,  измельчение целлюлозы в гидроразбывателях и грубая гидроциклонная очистка.

Группа 5. Отбелка целлюлозы в отбельных чанах пероксидом водорода, кисловка серной кислотой и промывка умягченной водой.

Группа 6. Накопление и усреднение целлюлозы в накопительной емкости. 

Группа 5. Обезвоживание целлюлозы, сушка, прессование в кипы и упаковка.

Предварительная механическая очистка и подготовка линта.
Кипы линта транспортируются с помощью автопогрузчика из склада линта.

Кипы хлопкового сырья на разрыхлительно-очистительном участке распаковываются и последовательно проходя установленные на линии очистки трепально-очистительные машины, уловители тяжелых частиц и магнитные металлоуловители, линт подвергается сухой механической очистке от минеральных и органических примесей. 

Далее очищенный линт подается на участок химической очистки к мокрому прессу, где проводится смачивание линта оборотной водой, прессование волокнистой массы в коржи и формирование корзин. 

Мокрый пресс предназначен для промывки волокна оборотной водой или отработанным отбельным раствором от пыли, грязи и ее накопление в сетке в количестве 300 – 350 кг.

В зоне сбора сеток формируется комплект из двух сеток со смоченным линтом в количестве 600 – 700 кг (в пересчете на сухой линт), поднимается тельфером и переносится в варочный котел.

Химическая очистка:

В варочном котле происходит химическая очистка линта (варка и промывка). После химической очистки, сваренная целлюлоза передается на гидроразбыватели.  

Опорожнение тарелок, очистка и измельчение целлюлозы.
Тарелки со сваренной целлюлозой ставятся в устройство разрыхления целлюлозы и ее подачи в гидроразбыватель. 

Разрыхленная целлюлоза с помощью ленточного транспортёра попадает в гидроразбиватели, служащие для разрыхления, частичного измельчения и гомогенизации суспензии сваренной целлюлозы. 

После разрыхления пульпа сваренной целлюлозы с помощью насоса передается в конические мельницы, где происходить грубая очистка и дополнительное измельчение целлюлозы до необходимой длины. 

Далее целлюлоза поступает в отбельные чаны, где происходить отбелка пероксидом водорода, кисловка серной кислотой и промывка умягченной водой. После этого целлюлоза передается в сборный бассейн (накопительный емкость) где повторно гомогенизируется. Для разбавления пульпы к ёмкости подведена  деминерализованная вода.

Из сборного бассейна с помощью насоса пульпа целлюлозы поступает в отделение обезвоживания и сушки.

Обезвоживание целлюлозы, сушка, прессование в кипы и упаковка.
Из массного бассейна пульпа очищенной целлюлозы с концентрацией около 3,5% подается насосом по трубопроводу к водоотжимному агрегату. 

Получаемый после водоотжимного агрегата обезвоженная хлопковая целлюлоза разрыхляется в рыхлителе и попадает на расположенные под водоотжимным агрегатом трубопроводы аэрофонтанной сушилки. Фильтрат, который почти не содержит волокон, направляется для повторного использования в сборный бассейн производственной воды.

Воздух, подогреваемый в теплообменнике, всасывается  циркуляционными вентиляторами в зону аэрофонтанной сушки. Температура сушки регулируется с помощью регулирования подачи пара.

Выходящий из сушилки хлопковая целлюлоза всасывается с помощью вытяжного вентилятора в пневматический подающий трубопровод и через циклон пресса сбрасывается посредством пневматического распределителя на транспортер-распределитель. На этой ленте целлюлоза транспортируется непосредственно в зону входа пресса, где она прессуется в кипы, которые затем упаковываются в полипропиленовые контейнера и обвязываются стальной проволокой.

Выходящие из прессов кипы хлопковой целлюлозы автопогрузчиками переносятся к напольным весам.

На весах, упакованные кипы взвешиваются, регистрируются и снабжаются этикетками. С помощью автопогрузчика кипы транспортируются и отвозятся на склад готовой продукции.

Режим отварки, отбелки и нейтрализации целлюлозы
Таблица 21 - Процесс варки в варочном котле

	Цикл варки
	Режим 

	Подготовка котла к работе
	3 мин

	Загрузка сырья в котел
	5 мин

	Закрытие крышки котла
	3 мин

	Залив котла варочным раствором, разогретым до 600С
	5 мин

	Разогрев котла до 135 0С (3 0С/мин)
	30 мин

	Варка с циркуляцией раствора при 135 0С
	150мин

	Охлаждение до 900С (30С/мин)
	20 мин

	Слив раствора
	5 мин

	Заправить емкость  водой при температуре 600С 
	5 мин

	Промыть водой с температурой 600С
	10 мин

	Слить воду
	10 мин

	Заправить емкость  водой при температуре 400С 
	5 мин

	Промыть водой с температурой 400С
	10 мин

	Слить воду
	10 мин

	Открыть крышку котла
	3 мин

	Вытащить корзину с сырьём из котла
	5 мин


Таблица 22 - Процесс отбелки пероксидом водорода и нейтрализации в отбельном чане

	Цикл отбеливания пероксидом водорода
	Режим

	Заправить отбельный чан целлюлозой и начать подачу пара. Подъем температуры до 70оС.
	

	Заправить отбельный чан пероксидом водорода, проверить рН отбельного раствора в чане и ее корректировка.  Отбеливать при температуре 700С
	120 мин

	Слить раствор 
	10 мин

	Заправить отбельный чан водой 
	10 мин

	Циркуляция и промывка 
	5 мин

	Слить воду
	10 мин

	Заправить отбельный чан водой 
	10 мин

	Циркуляция и промывка
	5 мин

	Слить воду
	10 мин

	Цикл нейтрализации
	

	Заправить отбельный чан умягченной водой и серной  кислотой
	10мин

	Циркуляция и промывка данным раствором, проверить уровень рН
	5 мин

	Слить раствор
	10 мин

	Заправить отбельный чан свежей умягченной водой 
	5 мин

	Циркуляция и промывка данным раствором, уровень рН (рН 6-8)
	5 мин

	Перекачать целлюлозную массу в емкость накопитель 
	15 мин

	Итого
	240 мин


Таблица 23 - Состав варочного и отбеливающего раствора
	Наименование компонентов
	Расход, кг(л) на 600 кг исходного сырья

	Варочный раствор
	

	Каустическая сода
	150 кг

	Смачиватель (коттоклорин)
	5 кг

	Отбеливающий раствор
	

	Пероксид водорода
	40-60 кг

	Ионоуловитель - секурон
	5 л

	Нейтрализующий раствор
	

	Серная кислота
	15 кг


3.1 Разработка технических условий на стабилизатор пероксида водорода.
Нами разработаны технические условия на стабилизатор пероксида водорода.
Настоящие технические условия распространяются на стабилизатор пероксида водорода, получаемый на основе органических и неорганических соединений, предназначенный для использования при отбелке волокнистых материалов.

Все требования настоящих технических условий являются обязательными и пригодны для сертификации.

Перечень нормативных документов, на которые даны ссылки в настоящих технических условиях, приведен в приложении А.

Запись стабилизатора пероксида водорода при заказе должна состоять из наименования продукции с условным обозначением сырья, номера настоящих технических условий и номера технического описания (ТО) или чертежа на конкретный вид продукции.

 «Стабилизатор пероксида водорода СТ ТОО 40936697-005-2019»

По физико-химическим показателям стабилизатор должен соответствовать нормам, указанным в таблице 24.
Таблица 24 - Физико-химические показатели стабилизатора
	Наименование 

показателей
	Характеристики и

нормы
	Методы 

Испытаний

	Внешний вид
	Однородная вязкая жидкость
	п. 5.2

	Цвет
	От белого до слабо желтого согласно контрольного образца 
	п. 5.2

	Условная вязкость, с
	Не менее 20
	ГОСТ 8420

	Массовая доля летучих веществ, %
	Не более 65
	ГОСТ 17537

	Водородный показатель, рН водного раствора концентрации 10 г/л
	9,0-12,0
	ГОСТ 8433


3.2. Получение опытной партии стабилизатора  в производственных условиях ТОО «Хлопкопром-целлюлоза»

В производственных условиях производства КМЦ-2000 ТОО «Хлопкопром-целлюлоза» была получена опытная партия стабилизатора №4 в количестве 500 кг для использования в процессе отбелки хлопковый целлюлозы  (приложение А).

Стабилизатор №4 производили по следующей технологической схеме:
[Стадии вспомогательных работ]→ [Подготовка помещений и оборудования]→ [Подготовка персонала]→ [Подготовка сырья]→ [Загрузка компонентов]→ [Смешивание]→ [Фильтрация]→ [Розлив]→ [Маркировка].

Ниже приведена аппаратная схема производства малосиликатного стабилизатора №4:

Аппаратная схема производства малосиликатного стабилизатора №4


[image: image4]
Рисунок 1. 1- емкость для компонентов; 2- дозаторы; 3- реактор; 4- сетчатый фильтр; 5- сосуд для готовой продукции; 6- паровой котел; 7- емкость для воды. 

Полученный стабилизатор пероксида водорода по своим качественным показателям соответствует требованиям  СТ ТОО 40936697-005-2019 «Стабилизатор пероксида водорода» и имеет следующие характеристики:
Таблица 25 - Физико-химические показатели стабилизатора №4
	№
	Наименование показателей
	По СТ ТОО 40936697-005-2019
	Опытная партия

	1
	Внешний вид
	Однородная вязкая жидкость
	Соответствует

	2
	Цвет 
	От белого до слабо желтого
	Соответствует

	3
	Условная вязкость, с
	Не менее 20
	34

	4
	Массовая доля летучих веществ, %
	Не более 65
	55

	5
	Водородный показатель, рН водного раствора концентрации 10 г/л
	9,0-12,0
	11,2


3.3. Результаты опытно-промышленной проверки разработанной технологии и технологического режима получения хлопковой целлюлозы на ТОО «Хлопкопром-целлюлоза».
Опытная партия стабилизатора №4, полученная в технологической линии ТОО «Хлопкопром-целлюлоза», испытана в процессе отбелки хлопкового целлюлозы в производстве хлопковой целлюлозы и гигроскопической ваты на ТОО «Хлопкопром-целлюлоза», о чем составлен акт испытаний (Приложение 4). 

Было наработано десять опытных партий и получено 10 тонн хлопковой целлюлозы. Процессы отбелки хлопковой целлюлозы проходили в рамках технологического регламента производства отбеленной хлопковой целлюлозы.

Отбеленная хлопковой целлюлозы, полученная с использованием нового стабилизатора пероксида водорода, по своим качественным характеристикам соответствует требованиям ГОСТ 595-79 «Целлюлоза хлопковая».

Результаты физико-механических и химических испытаний приведены в табл. 26.

1. Увеличение степени полимеризации исходной целлюлозы способствует увеличению прочности на излом и разрушающее усилие у отливок бумаги.

2. Исследована возможность стабилизации и снижение скорости разложения пероксида водорода в процессе отбелки силикатом натрия, триполифосфатом натрия, мочевиной, карбонатом натрия, трилоном Б и натриевой солью оксиэтилендифосфоновой кислотой. Для каждого компонента найдена оптимальная концентрация и продолжительность отбелки, при которых наблюдаются высокие значения белизны.

Таблица 26 - Результаты физико-механических и химических испытаний
	Показатели
	Норма по ГОСТ 595-79
	Фактические результаты

	
	1 –го сорта
	

	Внешний вид
	Рыхлая масса белого цвета, не содержащая посторонних включений в виде щипы, песка, кусочков резины, металлических включений и др. примесей нецеллюллозного характера


	соответствует 

	Массовая доля альфа-целлюлозы, % 
	не менее  98,0
	98,9

	Массовая доля воды, %
	не более  10,0 
	8,2

	Массовая доля золы, %
	не более  0,2 
	0,18

	Массовая доля остатка нерастворимого
	
	

	в серной кислоте, %
	не более  0,30 
	0,20

	Смачиваемость, г
	не менее 140
	135

	Белизна, %
	не менее 85
	90

	Массовая доля волокнистой пыли, % не более
	не более 2,0
	1,2

	Динамическая вязкость, мПа.с 
	(21-30)
	23


Результаты проведенных испытаний показали, что: 
1. Отбеленная хлопковая целлюлоза, полученная с использованием нового стабилизатора пероксида водорода, по физико-механическим и химическим показателям соответствует нормативному техническому документу на вырабатываемую продукцию.

2. Полученный новый стабилизатор пероксида водорода можно использовать в производстве хлопковой целлюлозы и гигроскопической ваты без нарушения стабильной работы производства.

Заключение по разделу.
1. Была получена опытная партия стабилизатора пероксида водорода в количестве 500 кг, которая испытана при отбелке хлопковый целлюлозы на ТОО «Хлопкопром-целлюлоза».

2.Отбеленная целлюлоза по своим качественным характеристикам соответствует требованиям ГОСТ 595-79 «Целлюлоза хлопковая» и имеет среднюю степень белизны 90%, что на 5-6% выше, по сравнению с образцами хлопковой целлюлозы, отбеленными без использования стабилизатора пероксида водорода.

Заключение
Рассмотренные реагенты, можно использовать как стабилизаторы пероксида водорода.  Наибольшим стабилизирующим свойством обладают реагенты, которые работают в силу своего химического строения, без щелочного активирования пероксида водорода.

На основании проведенных исследований можно составить ряд из изученных стабилизаторов пероксида водорода: NaDTPMP - Трилон С – Силикат натрия - ТПФН 
3. Разработаны 5 композиций стабилизатора и изучены их влияние на снижение скорости разложения пероксида водорода в процессе отбелки. Все  разработанные стабилизаторы сохраняют достаточное количество Н2О2 в отработанном отбельном растворе. Однако, наибольшим стабилизирующим эффектом обладает композиция №1, наименьшим – композиция №3. 

Определены наиболее экономически доступные стабилизаторы №3 и №4, которые можно внедрить на производство.

4. Исследовано влияние переменных факторов процесса отбелки на качество целлюлозы с использованием стабилизаторов №3 и №4. Оптимальными режимами отбелки являются концентрация щелочи 5г/л, стабилизатора 2% от в.в., пероксида водорода 4% от в.в., рН=11-12 в начале процесса, температура 100-1100С и продолжительность 60 мин.

При этих условиях полученная хлопковая целлюлоза имеет высокие значения  белизны.

5. Использование в процессе отбелки разработанного стабилизатора пероксида водорода даже при низких его концентрациях (0,4% от в.в.) способствует увеличению белизны хлопковой целлюлозы на 4-5 % по сравнению с целлюлозой отбеленной без стабилизатора пероксида  водорода. Добавление стабилизатора пероксида водорода в отбеливающий раствор способствует не только увеличению белизны, но и прочностных характеристик отливок целлюлозы.

6. Была получена опытная партия стабилизатора пероксида водорода в количестве 500 кг, которая испытана при отбелке хлопковый целлюлозы на ТОО «Хлопкопром-целлюлоза».

7. Отбеленная целлюлоза по своим качественным характеристикам соответствует требованиям ГОСТ 595-79 «Целлюлоза хлопковая» и имеет среднюю степень белизны 90%, что на 5-6% выше, по сравнению с образцами хлопковой целлюлозы, отбеленными без использования стабилизатора пероксида водорода.
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