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На основе предварительных исследований и литературных данных выбраны объ-
екты исследования (микрофильтрационная мембрана МФФК-3, предварительный 
фильтр ПП-190, ООО НПП «Технофильтр» г. Владимир). Приведены характеристики по 
очистке органических растворов для производства биотоплива с применением методов 
микрофильтрации, предварительной фильтрации при трансмембранном давлении P = 
0,15…0,5 МПа и получены зависимости удельного выходного потока для пористых пленок 
МФФК-3, ПП-190 от времени проведения эксперимента. На основе анализа зависимости 
функции J = f (τ, Р) мембранной системы показано, что с увеличением продолжительно-
сти экспериментальных исследований по удельному выходному потоку пермеата для 
мембраны МФФК-3 он снижается в интервале времени от 600 до 1200 с при трансмем-
бранном давлении 0,15 МПа (первый период - блокировка пор органическими соединени-
ями). Второй период от 1200 до 5400 с - создание примембранного гелевого слоя. Третий 
период от 5400 до 7200 с - уплотнение примембранного слоя. Четвертый период от 7200 
до 10800 с - установившийся режим разделения. При концентрировании органического 
раствора для производства биотоплива отмечается, что с течением времени воды в ис-
ходном растворе становится больше, а эфира метанола и кислот (маргариноолеиновая, 
олеиновая, бегеновая, эруковая, докозадиеновая) меньше, за счет проникания их в пермеат. 
При увеличении трансмембранного давления от 0,15 до 0,35 МПа наблюдается повышение 
удельного выходного потока, что связано с ростом движущей силы процесса баромем-
бранного разделения, но наблюдается и его снижение для давления 0,5 МПа. Это, веро-
ятно, связано с изменением концентрации ретентата, а также его кинематической вяз-
кости и плотности в связи с проницанием в пермеат части воды. Для фильтрования ис-
следуемого раствора на предварительном фильтре ПП-190 отмечается, что с увеличе-
нием продолжительности экспериментальных исследований удельный выходной поток 
снижается (скорость фильтрования уменьшается по нелинейному закону), а сопротив-
ление слоя осадка органических веществ увеличивается. Выполненный хроматографиче-
ский анализ пермеата и концентрата после микрофильтрационной очистки показал, что 
через мембранную перегородку проходят такие компоненты, как метанол, маргаринооле-
иновая, олеиновая, бегеновая, эруковая, докозадиеновая кислоты, образуя на поверхности 
динамический гелевый слой, тем самым предотвращая пропускание молекул воды. 

Ключевые слова: микрофильтрация, биотопливо, вода, метанол, удельный выходной поток, 
концентрация 
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On the basis of preliminary research and literature data, research objects were selected 
(microfiltration membrane MFFK-3, pre-filter PP-190, OOO NPP Technofilter, Vladimir). The 
characteristics for the purification of organic solutions for the production of biofuel using the 
methods of microfiltration, preliminary filtration at a transmembrane pressure P = 0.15 ... 0.5 MPa 
are given, and the dependences of the specific output flow for porous films MFFK-3, PP-190 on 
the time of the experiment were obtained. Based on the analysis of the dependence of the function 
J = f (τ, P) of the membrane system, it was shown that with an increase in the duration of experi-
mental studies on the specific output permeate flux for the MFFK-3 membrane, it decreases in the 
time interval from 600 to 1200 s at a transmembrane pressure of 0.15 MPa (the first period is the 
blockage of pores with organic compounds). The second period from 1200 to 5400 s is the creation 
of a near-membrane gel layer. The third period from 5400 to 7200 s is the compaction of the near-
membrane layer. The fourth period from 7200 to 10800 s is the steady state separation mode. When 
concentrating an organic solution for the production of biofuel, it is noted that over time, there is 
more water in the original solution, and there is less ether, methanol and acids (margarine oleic, 
oleic, behenic, urucic, proofadiene) due to their penetration into the permeate. With an increase in 
the transmembrane pressure from 0.15 to 0.35 MPa, an increase in the specific output flow is ob-
served, which is associated with an increase in the driving force of the baromembrane separation 
process, but its decrease is also observed for a pressure of 0.5 MPa. This is probably due to a change 
in the concentration of the retentate, as well as in its kinematic viscosity and density, due to the 
penetration of some of the water into the permeate. For filtering the test solution on the preliminary 
filter PP-190, it is noted that with an increase in the duration of experimental studies, the specific 
output flux decreases (the filtration rate decreases according to a nonlinear law), and the resistance 
of the organic matter sediment layer increases. The chromatographic analysis of the permeate and 
concentrate after microfiltration purification showed that such components as methanol, marga-
rine oleic, oleic, behenic, urucic, and prodienoic acids pass through the membrane partition, form-
ing a dynamic gel layer on the surface, thereby preventing the passage of water molecules. 

Key words: microfiltration, biofuel, water, methanol, specific output flux, concentration 
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ВВЕДЕНИЕ 

При очистке биологических, пищевых жид-

костей, а также топлив и масел, фильтрация и ба-

ромембранные процессы (микро-, ультра-, нано-

фильтрация) сопровождаются осадко- и гелеобра-

зованием, своеобразным воздействием компонен-

тов водной среды, эмульсий на поверхность актив-

ного слоя мембран [1-4]. Фильтрационные и баро-

мембранные процессы, применяемые на промыш-

ленных предприятиях машиностроения, химиче-

ской, биологической, пищевой промышленности 

для разделения технологических растворов тре-

буют современного конструктивного оформления 

аппаратов, обеспечивающих высокое качество 

очистки и разделения, хорошую производитель-

ность при малых энергозатратах [5-8]. 

В литературе имеется небольшое количе-

ство публикаций, посвященных исследованию 

фильтрации, мембранной технологии для очистки, 

разделения топлив и масел. 

На основе проведенных исследований по 

регенерации отработанных масел и топлив в работе 

[9] предлагается технология и регламент экстрак-

ционной очистки (рафинирования).

Материалы исследований, представленные 

в работе [10], показывают эффективность физико-

химических методов очистки дизельных топлив от 

смол, серы и других примесей. Применение отста-

ивания и центрифугирования также повышает про-

тивоизносные свойства дизельного топлива.  

В работе [11] отмечается, что наиболее вы-

годным сырьем для производства биодизеля 

(транспортного топлива, альтернативного нефтя-

ному дизелю) являются осадки канализационных 

очистных предприятий, донные илы, извлекаемые 

из водоемов, при восстановлении качества воды, 

так как практически не требуются затраты на про-

изводство этого сырья, кроме того, происходит 

утилизация таких отходов. 

Исследования характеристик дизельного 

двигателя с турбонаддувом и состава выхлопных 

газов, проведенные в работе [12], доказали эффек-

тивность применения добавок биотоплива (мета-

нола, бутанола и этанола) в сравнении с очищен-

ным дизельным топливом вследствие отсутствия в 

составе серы и серной кислоты.  

В литературе [13] представлены результаты 

экспериментальных исследований разделения во-

донефтяных эмульсий при мембранной очистке че-

рез ацетатцеллюлозные мембраны. Доказана высо-

кая способность влияния деэмульгаторов марки 

СНПХ на разделение водонефтяных эмульсий. 

В работе [14] исследовано влияние пара-

метров униполярного коронного разряда (время 

обработки, напряжение) на кинетические характе-

ристики полиэфирсульфоновой мембраны при раз-

делении модельных эмульсий типа «нефть в воде». 

Получены изображения с изменениями сорбцион-

ной поверхности мембран, обработанных в корон-

ном разряде. 

Ультрафильтрация водомасляной эмульсии 

типа «масло в воде» с применением композитных 

мембран с динамическим слоем исследована в ли-

тературе [15]. Установлено снижение концентра-

ции нефтепродуктов в фильтратах. Для удаления 

органических загрязнителей в составе многосту-

пенчатой системы очистки динамические мем-

браны ультрафильтрации показали высокую эф-

фективность. 

В литературе [16] доказано, что коронная 

обработка полиакрилонитрильных и полиэфир-

сульфоновых мембран в поле униполярного корон-

ного разряда позволяет повысить производитель-

ность мембранной очистки эмульсий типа «масло 

в воде» при уменьшении токсичности пермеатов. 

Для очистки отработанных моторных ма-

сел в работе [17] предлагается мембранная техно-

логия разделения жидких полидисперсных систем, 

которая позволяет снизить энергоемкость перера-

батывающего производства. 

Для очистки и разделения отработанного 

моторного масла в статье [18] предлагается баро-

мембранный метод (нанофильтрация), который по-

казывает свою перспективность.  

В источнике [19] проведены исследования 

баромембранного процесса очистки и разделения 

моторных масел с применением микрофильтраци-

онных мембран (полимерные, металлокерамиче-

ские, керамические, углеродные). Доказано, что на 

кинетические характеристики процесса микро-

фильтрации оказывает влияние материал мем-

браны и ее размеры.  

В работе [20] исследован процесс ультра-

фильтрации отработанного моторного масла, поз-

воляющий определить температуру вспышки си-

стемы «масло-присадка», разделив его на компо-

ненты. Понижение температуры вспышки очищен-

ного масла возможно добавлением реагента на ос-

нове химических элементов, из которых состоит 

применяемая в масле присадка. 

Выполненный обзор работ [9-20] позволяет 

отметить, что повышение качества топлива, снижа-

ющего количество вредных выбросов в атмосферу, 
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в настоящее время является актуальной задачей и 

относится к приоритетным направлениям развития 

экономики и промышленности как в РФ, так и за ее 

пределами. Поэтому целью работы является прове-

дение кинетических и хроматографических иссле-

дований по влиянию трансмембранного давления 

на кинетические характеристики пористых пленок 

МФФК-3, ПП-190 в процессе мембранной очистки 

биотоплива. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Объектами исследования являлись смесь 

метилового эфира растительного масла (Э-фаза) и 

воды в соотношении 1:1 (объемом 5 л), а также ис-

ходные и рабочие образцы микрофильтрационной 

мембраны МФФК-3, предварительного фильтра 

ПП-190 (производства ООО НПП «Технофильтр», 

г. Владимир), характеристики которых представ-

лены в табл. 1, 2 [21]. 

Таблица 1 

Характеристики микрофильтрационной мембраны МФФК-3 

Table 1. Characteristics of the microfiltration membrane MFFK-3 

Средний 

диаметр 

пор, мкм 

Производительность по этило-

вому спирту, при Р=0,05 Мпа  

J, дм3/(м2 ч), не менее 

Точка пу-

зырька по эта-

нолу 

Рабочее давле-

ние, КПа 

(кгс/см2) не ме-

нее 

Максимальная 

температура, К 

Диапазон 

pH 

0,45 7500 56 (0,56) 353 1-13

Таблица 2 

Характеристики предварительного фильтра ПП-190 

Table 2. Characteristics of the pre-filter PP-190 

Эффективность удер-

жания частиц, мкм 
Начальная производительность по 

дистиллированной воде, 

при P = 0,05 МПа, см3/см2, мин., 

не менее 

Максимальный пе-

репад давления, 

МПа 

Максимальная 

температура, К 

Диапазон 

pH не менее 

98% 

не менее 

95% 

3 2 400 
0,5 при 293 °K, 0,2 

при 353 °K 
363 2-13

Микрофильтрационная фторопластовая ком-
позиционная гидрофобная мембрана типа МФФК 
представляет собой пористый полимерный пленоч-
ный материал на основе фторопласта Ф42Л на под-
ложке из нетканых материалов (полипропилен, 
лавсан) с размером пор 0,45 мкм и общей пористо-
стью 80-85% [21]. Полипропиленовые фильтры 
марки ПП используются для предварительной и 
тонкой осветляющей фильтрации жидкостей с вы-
соким уровнем отделения частиц или для сниже-
ния нагрузки на мембранные фильтры [21]. 

Методика исследования кинетических ха-
рактеристик пористых пленок при микрофильтра-
ционном разделении технологических растворов 
подробно описана в литературе [3, 22]. Экспери-
мент проводился на установке, представленной в 
литературе [3]. 

Одним из главных элементов установки яв-
ляется рабочая ячейка плоскокамерного типа, в ко-
торой непосредственно происходит процесс мик-
рофильтрационного разделения. Конструкция мик-
рофильтрационной ячейки представлена в литера-
туре [3, 22]. 

Удельный выходной поток, полученный че-
рез мембранную перегородку, рассчитывается по 
следующей зависимости [23, 24]: 

τм 


F

V
J ; (1)

где V – объем собранного пермеата, м3; Fм – рабо-

чая площадь мембраны, м2; τ – время проведения 

эксперимента, с. 

Полученные образцы пермеата и ретентата 

после фильтрации через мембрану МФФК-3 анали-

зировали на содержание растворенных компонен-

тов при помощи хроматографии, а также определе-

ния воды, плотности и вязкости раствора. 

Для проведения хроматографического ана-

лиза использовали метод внутреннего стандарта. 

При приготовлении калибровочных образцов и 

внутреннего стандарта используют хроматографи-

чески чистые вещества. Анализ проводят в соот-

ветствии с инструкцией работы на хроматографе. 

Для анализа используется аппаратно-программный 

комплекс «Кристалл 4000М» с пламенно-иониза-

ционным детектором, с делением потока 1:30, диа-

пазоном формируемых давлений 20-250 кПа.  

Технические данные аппаратно-программ-

ного комплекса «Кристалл 4000М». Температура ко-

лонки: 170-280 °С со скоростью подъема 15 °С/мин. 

Температура детектора: 290 °С. Температура испа-

рителя: 280 °С. Количество изотерм – 1. Скорость 
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охлаждения: от 280 до 50 °С за 16 мин. Темпера-

турная стабильность: 0,1 °С. Газ-носитель: расход 

от 10 до 100 мл/мин. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Ни рис. 1 представлены зависимости удель-

ного выходного потока для пористых пленок 

МФФК-3 (а) и ПП-190 (б) от времени эксперимента 

при различном трансмембранном давлении. 

а 

б 
Рис. 1. Зависимость удельного выходного потока для мем-

браны МФФК-3 (а) и предварительного фильтра ПП-190 (б) 

от времени эксперимента при трансмембранном давлении P: 

1 - 0,15 МПа; 2 - 0,25 МПа; 2 - 0,35 МПа; 0,5 МПа 

Fig. 1. Dependence of the specific output flow for the MFFK-3 

membrane (a) and the PP-190 prefilter (б) on the time of the ex-

periment at the transmembrane pressure P: 1 - 0.15 MPa; 2 - 0.25 MPa; 

2 - 0.35 MPa; 0.5 MPa 

Анализ зависимости функции J = f(τ, Р) 

мембранной системы (рис. 1 а) показал, что с уве-

личением продолжительности экспериментальных 

исследований по удельному выходному потоку 

пермеата мембраны МФФК-3 он снижается, осо-

бенно четко это наблюдается в интервале времени 

от 600 до 1200 с, при трансмембранном давлении 

равном 0,15 МПа (первый период). Это, вероятно, 

связано с частичным блокированием пор органиче-

скими соединениями, содержащимися в исходном 

растворе. Однако далее наблюдается установив-

шийся период (второй период (от 1200 до 5400 с)), 

вероятно, при этом некоторые органические соеди-

нения (кислоты) исходного раствора на поверхно-

сти мембраны уже создали примембранный геле-

вый слой, а другие движутся над этим примембран-

ным слоем. Таким образом, можно предположить, 

что над поверхностью мембраны из оставшихся 

элементов формируется динамический гелевый 

слой, причем его формирование заканчивается 

уплотнением примембранного слоя во временном 

интервале от 5400 до 7200 с (третий период), что 

отмечается на рис. 1 а. Подобное утверждение мо-

жет быть связано с тем, что с течением времени 

воды в исходном растворе становится больше за 

счет концентрирования, а эфира и кислот меньше, 

за счет проникновения их в пермеат. Дальнейшее 

фильтрование происходит в установившемся ре-

жиме от 7200 до 10800 с (четвертый период). 

Тем не менее, с ростом трансмембранного 

давления от 0,15 до 0,25 МПа наблюдается увели-

чение удельного выходного потока, что связано с 

возрастанием движущей силы процесса баромем-

бранного разделения. При дальнейшем увеличении 

трансмембранного давления происходит снижение 

удельного выходного потока на мембране. Веро-

ятно, основная причина этому – изменение концен-

трации ретентата, а также его кинематической вяз-

кости и плотности в связи с проникновением в пер-

меат части воды. 

Анализ зависимости функции J = f(τ, Р) 

мембранной системы (рис. 1 б) показал, что с уве-

личением продолжительности экспериментальных 

исследований удельный выходной поток пермеата 

предварительного фильтра ПП-190 подчиняется 

уравнению фильтрования в интегральной форме 

при постоянном трансмембранном давлении. С те-

чением времени скорость фильтрования уменьша-

ется по нелинейному закону (т.к. сопротивление 

осадка увеличивается), а удельный объем филь-

трата и высота слоя осадка увеличиваются [25]. С 

ростом трансмембранного давления от 0,15 до 

0,35 МПа также отмечается уменьшение удель-

ного выходного потока.  

Хроматографическим методом обнару-

жено, что после мембранной фильтрации смеси ме-

тилового эфира растительного масла (Э-фаза) и 

воды происходит изменение ее компонентного со-

става, табл. 3. 

Учитывая, что процесс микрофильтрацион-

ного разделения показал свою эффективность, ана-

лиз хроматограмм проводиться именно после баро-

мембранного разделения. Фиксируется различие 
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хроматограмм пермеата и концентрата после раз-

деления. Анализ показал, что после разделения че-

рез микрофильтрационную мембрану проходят та-

кие компоненты, как метанол, маргариноолеино-

вая, олеиновая, бегеновая, эруковая, докозадиено-

вая кислоты, образуя на поверхности частичный 

динамический гелевый слой, тем самым заторма-

живая пропускание молекул воды. При этом кон-

центрация метанола в образце № 1 пермеата (при 

трансмембранном давлении 0,15 МПа) более чем в 

3 раза превышает концентрацию метанола в об-

разце № 4 пермеата (при трансмембранном давле-

нии 0,5 МПа), что хорошо коррелирует с получен-

ными данными кинетических характеристик мем-

бранного разделения. Однако под действием транс-

мембранного давления происходит проскок не-

большого количества воды. 

Таблица 3 

Изменение компонентного состава смеси метило-

вого эфира растительного масла (Э-фаза) и воды по-

сле микрофильтрационной очистки 

Table 3. Change in the component composition of a mix-

ture of vegetable oil methyl ester (E-phase) and water 

after microfiltration purification 

Наименование 

компонента 

Концентрация, % 

Образец 

№ 1 

Образец 

№ 4 

Образец 

№ 5 

метанол 6,048 1,899 1,056 

маргариноолеиновая 

кислота 
5,680 5,822 6,608 

олеиновая кислота 8,660 9,075 9,128 

бегеновая кислота - 6,194 2,997 

эруковая кислота 1,070 7,151 5,386 

доказадиеновая кислота 6,027 1,898 2,164 

Результаты анализа образцов пермеата и 

ретентата после микрофильтрационной очистки на 

мембране МФФК-3 по содержанию воды, плот-

ность, вязкость представлены в табл. 4. 

По результатам проведенных исследований 

установлено, что принципиально процесс микро-

фильтрационной очистки позволяет разделить 

воду и Э-фазу, однако сразу после разделения оста-

точное содержание воды в любой пробе все еще до-

статочно высокое по сравнению с нормами, как для 

дизельного топлива (≤ 200 мг/кг), так и для эфиров 

(≤ 500 мг/кг). 

После отстаивания в течение нескольких 

часов часть воды выпала на дно емкости, и в объ-

еме её содержание снизилось (рис. 2). 

Таким образом, для отделения воды от Э-

фазы необходимо поддержание давления в баро-

мембранной системе не менее 0,5 МПа, однако при 

этом количество воды остается слишком большим 

(0,18 %) и для доведения ее содержания до нормы 

– от 0,02 % для ДТ до 0,05 % для биодизеля нужно

проводить доочистку или вторично разделять по-

лученный пермеат. Минимального значения 0,05 %

удалось достичь при отстаивании и декантирова-

нии верхнего слоя образца.

Таблица 4 

Физико-химические характеристики образцов пер-

меата и концентрата 

Table 4. Physicochemical characteristics of permeate 

and concentrate samples 

Показатель 
Номер пробы 

1 2 3 4 5 

Вязкость ки-

нематиче-

ская, мм2/с 

при 293 оK 

6,01 5,68 5,48 5,51 4,28 

Вязкость ки-

нематиче-

ская, мм2/с 

при 313 оK 

3,94 3,97 4,24 4,15 3,18 

Плотность, 

кг/м3 
893,3 889,6 883,4 883,4 940 

Содержание 

воды, % 
1,6 1,2 0,6 0,4 40 

pH водной 

вытяжки 
8,1 7,6 7,2 6,8 12 

Рис. 2. Зависимость содержания воды в фильтрате от транс-

мембранного давления (1 - C(воды) перемеш, %; 2 - C(воды) 

декантир, %) 

Fig. 2. Dependence of the water content in the filtrate on the 

transmembrane pressure (1 - C (water) stir,%; 2 - C (water) de-

canter,%) 

ВЫВОДЫ 

Исследования процесса микрофильтраци-

онной очистки, проведенные кинетическим и хро-

матографическим методами, позволяют сделать 

следующие выводы: 

1. Получены кинетические зависимости

удельного выходного потока для пористых пленок 

МФФК-3 и ПП-190 в зависимости от времени при 
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различном трансмембранном давлении, отмечены 

четыре периода изменения удельного выходного 

потока, где формируются гелевые сгустки на мем-

бране МФФК-3, которые существенно влияют на 

процесс баромембранного разделения, а пред-

фильтр ПП-190 засоряется (забивается). Приве-

дены зависимости содержания воды в пермеате от 

трансмембранного давления, при этом отмечается, 

что для отделения воды от Э-фазы необходимо 

поддерживать давление в мембранной системе не 

менее 0,5 МПа. 

2. Выполненный хроматографический ана-

лиз пермеата и концентрата после микрофильтра- 

ционной очистки показал, что через мембранную 

перегородку проходят такие компоненты, как ме-

танол, маргариноолеиновая, олеиновая, бегеновая, 

эруковая, докозадиеновая кислоты, а некоторые из 

них служат для образования на поверхности дина-

мического гелевого слоя, тем самым затормаживая 

пропускание молекул воды. 
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ной статье. 
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