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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время одним из актуальных на-

правлений разработки новых углеродных мате-
риалов медицинского назначения остается мо-
дифицирование их поверхности веществами с
биоспецифическими свойствами. В качестве мо-
дификаторов, отвечающих всем требованиям
медицины широкое распространения получили
полимеры, белки, аминокислоты, гидроксикис-
лоты и т.д. [1–4]. Сочетание таких характери-
стик как биосовместимость, биоразлагаемость,
нетоксичность, растворимость в биологических
средах, антибактериальные, противогрибковые,
антиоксидантные свойства обеспечили благо-
приятные условия для биомедицинского приме-
нения олиго- и полимеров гидроксикислот (мо-
лочной и гликолевой) [5–8].

Существующие методики синтеза олигомеров
гидроксикислот имеют ряд ограничений и недо-
статков. Синтез олигомеров часто ведут в присут-
ствии катализаторов (металлы и их оксиды), что
является неприемлемым для получения олигоме-
ров медицинского назначения. Процесс получе-
ния олигомеров гидроксикислот – многостадий-
ный (концентрирование растворов кислот, по-
ликонденсация, стадии очистки полученного
олигомера) и энергозатратный. Это приводит к
невысокому выходу продукта и большим расхо-

дам реактивов. Существенным недостатком пря-
мого синтеза олигомеров из раствора гидрокси-
кислот на стадии их концентрирования являются
трудность удаления из реакционной массы воды,
присутствие которой оказывает негативное влия-
ние на молекулярную массу полимера, суще-
ственно снижая ее [9–13].

В последние годы для получения олигомеров
молочной и гликолевой кислот широко применя-
ют вакуумные ротационные испарители различ-
ных моделей, что позволяет исключить недостат-
ки синтеза олигомеров. Использование данного
оборудования позволяет интенсифицировать про-
цессы массо- и теплообмена в реакционной среде.
Возможность проведения одновременно процесса
концентрирования растворов гидроксикислот (от-
гонка воды) с поликонденсацией способствует со-
кращению продолжительности синтеза. Вращение
реакционной колбы оказывает влияние на про-
цесс олигомеризации гидроксикислот и способ-
ствует увеличению выхода продукта. Регулирова-
ние скорости перемешивания реакционной мас-
сы (постепенное уменьшение скорости вращения
до минимальной по мере увеличения вязкости ре-
акционной массы), так же позволяет сократить
время процесса и расход реактивов [14–19].

Цель данной работы – оптимизация парамет-
ров синтеза углеродных сорбентов, модифициро-
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ванных молочной и гликолевой кислотами с при-
менением вакуумного ротационного испарителя.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Материалы и методы исследования

Объект исследования – гранулированный уг-
леродный сорбент (УС), характеризующийся ме-
зопористой структурой, удельной поверхностью
300–400 м2/г и преобладающим размером гранул
0.50 мм. В качестве модификаторов использовали
молочную (80%-ный раствор, МОСРЕАКТИВ,
Россия) и гликолевую (99 мас. %, “Merk Schuchardt
OHG”, Германия) кислоты.

Методами низкотемпературной адсорбции
азота (анализатор Gemini 2380, Micromeritics,
США) и термического анализа (термоанализатор
DTG-60H, SHIMADZU, Япония) осуществлялся
контроль процесса модифицирования углеродно-
го сорбента и определение количества нанесенного
модификатора. Качественный состав поверхност-
ных функциональных групп, исследуемых образ-
цов изучали с помощью ИК спектроскопии
(спектрометр IRPrestige-21, SHIMADZU, Япо-
ния). Медико-биологическую оценку биоспеци-
фических свойств проводили с применением ме-
тода секторных посевов (метод Голда) для коли-
чественного учета роста микроорганизмов после
контакта с исходным и модифицированными уг-
леродными сорбентами.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Оптимизация параметров модифицирования 

углеродного сорбента гидроксикислотами
В ЦНХТ ИК СО РАН разработаны методики

модифицирования углеродного сорбента молоч-
ной и гликолевой кислотами [20–24]. Разрабо-
танные методы синтеза позволяют получить мо-
дифицированные углеродные сорбенты, проявля-

ющие биоспецифические свойства с заданными
физико-химическими характеристиками. Процесс
получения модифицированных сорбентов вклю-
чает в себя стадию пропитки раствором гидрок-
сикислоты оптимальной концентрации, поли-
конденсацию без использования катализаторов и
термообработку в инертной среде. Продолжи-
тельность процесса получения углеродного сор-
бента, модифицированного молочной кислотой
составляет 50 ч, модифицированного гликолевой
кислотой 31 ч. Анализ литературных данных по-
казал, что использование вакуумного ротацион-
ного испарителя для поликонденсации гидрокси-
кислот, позволяет оптимизировать параметры
синтеза: сократить продолжительность процесса,
увеличить выход продуктов, снизить расход реак-
тивов [14–19].

Поликонденсацию гидроксикислот проводи-
ли на ротационном (роторном) испарителе RV 05
basic 1-В (IKA, Германия) с химической вакуум-
ной системой MZ 2C (Vacuubrand, Германия).
Процесс модифицирования гранулированного
углеродного сорбента молочной кислотой прохо-
дил в три стадии. Первая стадия заключалась в
пропитке сорбента 50% раствором молочной кис-
лоты в течении 24 ч в статических условиях. Вто-
рая стадия – поликонденсация при установлен-
ном вакууме в 16–18 мм рт. ст. при температуре
130 ± 5°С в течении 2 ч с постепенным снижением
скорости вращения колбы с 260 до 50 об./мин. Тре-
тья стадия– термообработка образца с использо-
ванием трубчатой печи в инертной среде (аргон) в
течении 2 ч при температуре 170 ± 5°С.

Методика модифицирования гранулирован-
ного углеродного сорбента гликолевой кислотой
осуществлялась в две стадии. Первая стадия -
пропитка сорбента 25% раствором гликолевой
кислоты в течении 24 ч в статических условиях.
Вторая стадия – поликонденсация при темпера-
туре 190 ± 5°С в течении 4 ч с постепенным сниже-

Таблица 1. Параметры процесса модифицирования и физико-химические характеристики углеродных сорбен-
тов

* УС – исходный углеродный сорбент; УС-МК, УС-ГК – модифицированные углеродные сорбенты до оптимизации пара-
метров процесса модифицирования; УС-МК-О, УС-ГК-О – модифицированные углеродные сорбенты после оптимизации
параметров процесса модифицирования.

Образец* Концентрация 
кислоты, % Время синтеза, ч

Удельная поверхность
по адсорбции азота, м2/г

Количество нанесенного 
модификатора по данным 

термического анализа,
мас. %

УС – – 345 –
УС-МК 50 50 29 30
УС-ГК 50 31 205 11
УС-МК-О 50 28 33 17
УС-ГК-О 25 28 55 13
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нием скорости вращения колбы с 260 до 50 об./мин
и установленном вакууме в 16–18 мм рт. ст.

Комплексом физико-химических методов изу-
чены свойства исходного и модифицированных
углеродных сорбентов до и после оптимизации па-
раметров процесса модифицирования (табл. 1).

На рис. 1 представлены термограммы модифи-
цированных гидроксикислотами углеродных сор-
бентов.

На дифференциально-термических кривых
(DTA) термограммах модифицированных образ-

цов наблюдаются однородные и равномерные эк-
зотермические пики в области температур 280–
300°С, характеризующие потерю нанесенных
олигомеров гликолевой кислоты и в области тем-
ператур 300–400°С, характеризующие потерю на-
несенных олигомеров молочной кислоты, что со-
гласуется с литературными данными [25, 26].

Установлено, что при оптимизации парамет-
ров модифицировании углеродного сорбента мо-
лочной кислотой, полученный образец характе-
ризуется удельной поверхностью 33 м2/г, количе-

Рис. 1. Термограммы углеродных сорбентов, модифицированных молочной (а) и гликолевой (б) кислотами.
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ство нанесенного модификатора по данным
термического анализа составило 17 мас. %.
Уменьшение количества нанесенного модифика-
тора в 1.8 раза по сравнению с образцом, получен-
ным до оптимизации (30 мас. %) можно связать с
сокращением продолжительности синтеза в 1.8
раза. Незначительное увеличение удельной пло-
щади поверхности при этом (с 29 до 33 м2/г) свя-
зано с более равномерным распределением мень-
шего количества модификатора на поверхности
углеродного сорбента за счет эффективного пере-
мешивания. В процессе модифицирования угле-
родного сорбента гликолевой кислотой получен
образец с удельной поверхностью 55 м2/г и коли-
чеством нанесенного модификатора 13 мас. %.
Снижение значения удельной площади поверх-
ности модифицированного образца с 205 м2/г (до
оптимизации синтеза) до 55 м2/г можно объяс-
нить более равномерным и полным закрытием
поверхности углеродного сорбента за счет интен-
сификации процесса (перемешивание).

Использование вакуумного ротационного ис-
парителя позволило сократить время синтеза мо-
дифицированного молочной кислотой образца в
1.8 раза (с 50 до 28 ч). Оптимизация условий мо-
дифицирования углеродного сорбента гликоле-
вой кислотой позволила снизить продолжитель-
ность процесса на 3 ч, сократить расход исходно-
го модификатора в два раза и исключить из

технологической схемы стадию термообработки
образца в инертной среде.

Исследование качественного состава 
поверхностных функциональных групп исходного

и модифицированных углеродных сорбентов
Методом инфракрасной спектроскопии опре-

делен качественный состав функциональных
групп на поверхности исходного и модифициро-
ванных формованных сорбентов до и после опти-
мизации параметров синтеза (рис. 2).

В ИК спектре исходного углеродного сорбента
(рис. 2, спектр 1) присутствуют полосы поглоще-
ния (п.п.), характерные для колебания связей
С=С в ароматическом кольце сопряженных си-
стем (область 1550–1590 см–1), С–О в фенольных
и спиртовых структурах (область 1000–1200 см–1),
а также С–О в лактонах и эфирах фенола (область
1200–1230 см–1). В процессе модифицировании
углеродного сорбента молочной и гликолевыми
кислотами (рис. 2, спектры 2–5) появляются п.п.,
относящихся к валентным колебаниям связей
С=О (область 1700–1800 см–1), и существенному
увеличению интенсивностей п.п. соответствую-
щих валентным колебаниям связей С–О в фе-
нольных и спиртовых структурах (область 1000–
1200 см–1), появлению п.п., соответствующих, ве-
роятно, деформационным колебаниям С–Н в

Рис. 2. ИК спектры углеродных сорбентов: 1 – УС; 2 – УС-ГК; 3 – УС-ГК-О; 4 – УС-МК; 5 – УС-МК-О.
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СН2 группах (область 1410–1480 см–1) и СН груп-
пах (область 1350–1380 см–1).

По данным ИК спектроскопии качественный
состав поверхностных функциональных групп,
модифицированных молочной и гликолевой кис-
лотами углеродных сорбентов, полученных до и
после оптимизации параметров синтеза не изме-
няется.

Микробиологические исследования,
по медико-биологической оценке,

биоспецифических свойств исследуемых
углеродных сорбентов

Микробиологические исследования, по меди-
ко-биологической оценке, биоспецифических
свойств исходного и модифицированных угле-
родных сорбентов после оптимизации парамет-
ров синтеза проводились на базе лаборатории
клинической микробиологии БУЗОО “Город-
ской клинический перинатальный центр” под ру-
ководством д. м. н., заведующей лабораторией
Е.В. Наумкиной.

Жизнеспособность (выживаемость) микроор-
ганизмов определяли путем высева из пробирки

со смесью “образец−микроорганизм” при соот-
ношении 1 : 1 через определенные промежутки
времени термостатирования (0–48 ч) на чашки
Петри с простым питательным агаром. Для коли-
чественного учета роста микроорганизмов при-
меняли метод секторных посевов (метод Голда).
Полученные результаты представлены в табл. 2.

Согласно полученным результатам микробио-
логического исследования исходный и модифи-
цированные углеродные сорбенты, в зависимо-
сти от времени контакта с микроорганизмами
(Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa,
Klebsiella pneumonia, Escherichia coli) и их смесью
(Candida albicabs/Escherichia coli), по-разному
проявляют свою активность. Исходный (немоди-
фицированный) сорбент способствует снижению
роста микроорганизмов только через 24 ч после
контакта. Для модифицированных молочной и
гликолевой кислотами образцов наблюдается
полное отсутствие роста микроорганизмов уже
через 3 ч после контакта и сохраняется в дальней-
шем. Действие модифицированных углеродных
сорбентов на рост микроорганизмов и их смесей
по сравнению с немодифицированным образцов
обусловлено наличием на их поверхности олиго-
меров гидроксикислот и их природой.

Таблица 2. Результаты медико-биологической оценки биоспецифических свойств исследуемых углеродных сор-
бентов

Тест-культуры/
Время контакта, ч 0 3 6 24 48

УС
Staphylococcus aureus Рост 106 Рост 105 Рост 102 Роста нет Роста нет

Pseudomonas aeruginosa Рост 106 Рост 103 Рост 102 Роста нет Роста нет

Klebsiella pneumoniae Рост 106 Рост 104 Рост 104 Роста нет Роста нет

Escherichia coli Рост 106 Рост 103 Рост 103 Роста нет Роста нет

Смесь Candida albicabs/ 
Escherichia coli

Рост 106 Рост 102/Рост 102 Рост 102/Рост 102 Роста нет/Роста нет Роста нет/Роста нет

УС-МК-О
Staphylococcus aureus Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Pseudomonas aeruginosa Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Klebsiella pneumoniae Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Escherichia coli Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Смесь Candida albicabs/ 
Escherichia coli

Рост 106 102/Роста нет Роста нет/Роста нет Роста нет/Роста нет Роста нет/Роста нет

УС-ГК-О
Staphylococcus aureus Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Pseudomonas aeruginosa Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Klebsiella pneumoniae Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Escherichia coli Рост 106 Роста нет Роста нет Роста нет Роста нет

Смесь Candida albicabs/ 
Escherichia coli

Рост 106 Рост 103/Роста нет Рост 102/Роста нет Роста нет/Роста нет Роста нет/Роста нет
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ПЬЯНОВА и др.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Оптимизация параметров синтеза модифици-

рованных гидроксикислотами углеродных сор-
бентов с применением вакуумного ротационного
испарителя позволила существенно сократить
продолжительность процесса при модифициро-
вании молочной кислотой, снизить расход моди-
фикатора и уменьшить количество стадий при
модифицировании гликолевой кислотой. Мик-
робиологическое исследование биоспецифиче-
ских свойств исследуемых сорбентов показало,
что при контакте с модифицированными угле-
родными сорбентами прекращение роста микро-
организмов начинается значительно раньше, чем
для немодифицированного образца. Полученные
образцы модифицированных углеродных сорбен-
тов представляют значительные интерес в каче-
стве материалов медицинского назначения с био-
специфическими свойствами.
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